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Zusammenfassung
Der zunehmende Einsatz von polymeren Werkstoffen in elektronischen Komponenten im
Automobil stellt neue Herausforderungen bei deren Zuverlässigkeitsbewertung. So kom-
men neben Leiterplattensubstraten und Vergussmassen z.B. auch elektrisch leitfähige
Klebstoffe als Lotersatz zum Einsatz. Da polymere Werkstoffe gegenüber den Metallen
und Keramiken im automobilen Temperaturbereich sowohl stark zeit- als auch tempe-
raturabhängiges Materialverhalten aufweisen, muss dieses für die Zuverlässigkeitsbewer-
tung berücksichtigt werden. Die Belastungszenarien im Automobil stellen sich komplex
dar und sind vor allem durch große Temperaturwechsel und unterschiedliche mechanische
Belastungen gekennzeichnet. Diese Belastungen können zum Beispiel Vibrationen oder
statische Lasten sein, wobei Letztere wiederum durch unterschiedliche thermische Aus-
dehnung der beteiligten Materialien bei Temperaturänderungen verursacht werden. Um
die Zuverlässigkeit der elektronischen Komponenten sicherzustellen, sind neben umfang-
reichen Erprobungen auch numerische Analysen von Bedeutung. Als wichtiger Grundstein
für die numerische Zuverlässigkeitsvorhersage ist das Materialverhalten unter den gege-
benen Einsatzbedingungen zu ermitteln.
In der vorliegenden Arbeit wird am Beispiel eines Epoxidharzklebstoffs, der zur Fixierung
von elektronischen Bauelementen während des Aufbauprozesses dient, das viskoelastische
Materialverhalten in Abhängigkeit der Temperatur und der Zeit bestimmt. Die ermittelten
Werkstoffdaten sind mit Hilfe eines geeigneten Materialgesetzes für die Finite Elemente
Analyse aufzubereiten, so dass spätere Aussagen zum Beanspruchungszustand der elek-
tronischen Bauelemente in Abhängigkeit von Belastungsdauer und Temperatur getroffen
werden können.
Bisher existierende Ansätze zur Beschreibung des viskoelastischen Materialverhaltens be-
trachten zum Teil einen begrenzten Temperaturbereich, beziehungsweise vereinfachen den
dreidimensionalen Beanspruchungszustand durch Annahme konstanter Kompressibilität
über der Temperatur und Zeit.
Am Beispiel des gewählten Klebstoffes werden Relaxationstests unter verschiedenen
Versuchsbedingungen durchgeführt. Anhand des Zeit-Temperatur-Superpositionsprinzips
wird gezeigt, in welcher Weise Versuche unter zyklischer Belastung mit denen unter quasi-
statischer Belastung vergleichbar sind. Der Zeit-Temperatur-Zusammenhang wird mittels
eines kombinierten Verschiebungsansatzes nach Arrhenius und Williams-Landel-Ferry vor-
gestellt und mit den im Werkstoff stattfindenden primären und sekundären Relaxations-
prozessen erklärt.
Die Übertragung des Relaxationsverhaltens auf die Parameter eines viskoelastischen Ma-
terialmodells stellen den zweiten Schwerpunkt der Arbeit dar. Hierbei liegt der Fokus
auf der möglichst genauen Parameteridentifikation des gewählten Stoffmodells mittels ge-
eigneter Optimierungsstrategien. Eine Kombination aus Genetischen Algorithmen und
Gradientenverfahren führen zur besten Parameteranpassung.
Als Übertragungsgröße vom Eindimensionalen auf dreidimesionales isotropes viskoelasti-
sches Materialverhalten wird die zeit- und temperaturabhängige Poissonzahl herangezo-
gen. Zentraler Punkt ist die möglichst genaue experimentelle Bestimmung der Querkon-
traktion. Unterschiedliche Messverfahren werden präsentiert und deren Vor- und Nachteile
gegenübergestellt. Neben dem Ultraschallverfahren, hat sich die Dehnfeldanalyse mittels
Grauwertkorrelation auf Probenoberflächen, während eines Zugversuchs, als geeignetste
Prüfmethode erwiesen. Zur Beschreibung der zeitabhängigen Poissonzahl wird eine Sig-
moidalfunktion vorgestellt und deren Parameter in einen werkstoffphysikalischen Zusam-
menhang gebracht. Kombiniert mit der identifizierten Zeit-Temperatur-Verschiebung ist
die Poissonzahl sowohl zeit- als auch temperaturabhängig beschreibbar. Es wird gezeigt,
dass im dreidimensionalen Belastungsfall die Kompressibilität mit Veränderung der Tem-
peratur und der Belastungsdauer nicht konstant bleibt, was insbesondere bei Klebstoffen
in dünnen Schichten zu einer signifikanten Veränderung der Beanspruchung führt.
Die erarbeiteten Erkenntnisse erlauben eine Quantifizierung der Sicherheiten in Bean-
spruchungsanalysen von mikroelektronischen Aufbauten, bei denen Klebstoffe zum Ein-
satz kommen. Die vorgestellte Messmethodik zur Bestimmung der temperaturabhängi-
gen Poissonzahl dient als Grundlage, das Kompressibilitätsverhalten von Klebstoffen in
Anhängigkeit der Belastungstemperatur- und dauer zu beschreiben. Grundlage hierfür ist
ein neuer Beschreibungsansatz für die zeitabhängige Poissonzahl. Damit lässt sich bei nu-
merischen Beanspruchungsanalysen und nachgeschalteter Zuverlässigkeitsbewertung, die
Aussageschärfe erhöhen.
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5.3 Übergang vom Frequenz- in den Zeitbereich . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 49
5.3.1 Optimierungsproblem . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 50
5.3.2 Optimierung mit genetischen Algorithmen . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 51
5.3.3 Optimierung mit Gradientenverfahren . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 52
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Kapitel 1
Motivation und Einführung
Die Klebtechnik hat sich in den letzten Jahren sehr stark als alternative Fügetechnik ge-
genüber herkömmlichen Verfahren durchgesetzt. Dies ist neben neuen Werkstoffansätzen
auch durch verbesserte Auslegungsmethoden zu erklären. Die wesentlichen Vorteile der
Klebtechnik liegen in ihrer hohen Designflexibilität, Leichtbaupotenzial und Dämpfungs-
verhalten gegenüber anderen Fügeverfahren wie Schweiß- oder Schraubkonstruktionen.
Der überwiegende Teil der Klebstoffe ist der Werkstoffklasse der organischen Polymere
zuzuordnen.
Das heutige Anwendungsspektrum von Klebverbindungen geht weit über die rein kon-
struktive Verbindungstechnik hinaus. So übernehmen klebtechnisch realisierte Verbindun-
gen oft auch funktionelle Eigenschaften, wie Wärmeleitung oder elektrische Leitfähigkeit.
Dieser multiple Nutzen eröffnet auch in der elektronischen Aufbau- und Verbindungs-
technik (AVT), und hierbei insbesondere in der Automobilbranche das Einsatzfeld für
die Klebtechnik. So können beispielsweise mit Silberflocken gefüllte Epoxidharze als Lo-
tersatz dienen. Nach der aktuell gültigen Altautoverordnung [8] sind bleihaltige Stoffe in
Kraftfahrzeugen untersagt. Wenige Ausnahmen wie Piezoaktoren oder Lote sind zeitlich
beschränkt noch zugelassen. Diese Randbedingungen stellen die Wichtigkeit elektrisch
leitfähiger Klebverbindungen verstärkt in den Fokus.
Neben den funktionellen Klebstoffen kommen aber auch einfache Klebstoffe wie ungefüllte
Epoxidharze in der AVT zum Einsatz. Abbildung 1.1 zeigt ein Beispiel einer Kontaktie-
rung eines Mikroelektronikbauelements, welches durch leitfähigen Klebstoff auf das Sub-
strat kontaktiert ist. Die Abbildung zeigt darüber hinaus, dass neben dem Leitklebstoff
noch weitere Polymere in dieser Kontaktierung auftreten, was hinsichtlich auftretender
Dehnungen und damit verbundener Spannungen berücksichtigt werden muss.
Die große Herausforderung beim automotiven Einsatz liegt in den sehr harten Anforde-
rungsbedingungen [35]. Neben mechanischen Lasten müssen viele Fahrzeugkomponenten
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Moldmasse: CTE = 20 ppm/K, Tg> 175°C
Leadframe: 
CTE = 4.4 ppm/K
Leitklebstoff: 
CTE (T < Tg) = 65 ppm/K
CTE (T > Tg) = 140 ppm/K
Tg = 60°C
Fixierklebstoff: 
CTE (T < Tg) = 55 ppm/K
CTE (T > Tg) = 155 ppm/K
Tg = 95°C
LTCC: 
CTE = 5.2 ppm/K
viskoelastisch
Abb. 1.1: Beispiel einer klebtechnisch realisierten AVT
ihre Funktion unter widrigen Umgebungsbedingungen, z.B. Temperaturen von -40 ◦C bis
150 ◦C , während der gesamten Lebensdauer des Fahrzeugs gewährleisten. Diesen Anfor-
derungen müssen auch die elektronischen Komponenten, wie sie zum Beispiel in Steuer-
geräten zu finden sind, genügen.
Um Aussagen zur Dauerhaltbarkeit und Funktionstüchtigkeit über Fahrzeuglebensdauer
anstellen zu können, wird heute mehr und mehr auf die Auslegungsmethodik mit nume-
rischen Verfahren gesetzt. Der Vorteil liegt hierbei in der Einsparung von kosten- und
zeitintensiven Versuchsreihen, um die Zuverlässigkeit über Lebensdauer sicherzustellen.
Die Zuverlässigkeitsbewertung lässt sich in vier prinzipielle Schritte einteilen:
• Ermitteln feldrelevanter Belastungsprofile, die im Fahrzeug oder direkt an der zu
betrachtenden Komponente wirken
• Bestimmen der Materialeigenschaften unter den auftretenden Belastungen und
Übertragung derer in ein geeignetes Materialmodell, zur Beanspruchungsanalyse
mittels der Finite Elemente Methode (FEM)
• Ermitteln von Größen der Beanspruchbarkeit des Werkstoffs für einmalige bzw.
mehrmalige Belastung
• Ansatz eines geeigneten Versagensmodells, welches auf die Beanspruchbarkeit des
Materials angepasst ist und unter den oben genannten Einsatzbedingungen zutrifft
Da sich die Zuverlässigkeitsbewertung mit Hilfe von Beanspruchungsanalysen mittels
FEM auf die Qualität der Materialparameter stützt, gilt es diesen besonderes Augen-
merk zu schenken.
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Die vorliegende Arbeit wird sich schwerpunktmäßig, am Beispiel eines amorphen Epoxid-
harzes im ausgehärteten Zustand, mit der Bestimmung der viskoelastischen Materialpara-
meter und deren Übertragung in ein Stoffmodell für die FEM bei automobilen Einsatzbe-
dingungen beschäftigen. Der hier untersuchte Klebstoff wird zur Fixierung oberflächenkon-
taktierter elektronischer SMD1 Bauelemente vor der Kontaktierung mittels Lot oder Leit-
klebstoff verwendet, um ein Bewegen des Leiterplattensubstrates im folgenden Fertigungs-
und Aufbauprozess mit den bereits zuvor platzierten Bauelementen zu gewährleisten.
Ziel der Arbeit ist, auf die Schwierigkeiten der Materialcharakterisierung einzugehen,
mögliche Fehlergrößen zu quantifizieren und einen Weg zur Übertragung der Eigenschaf-
ten auf ein Materialmodell für die FEM bereitzustellen.
1SMD: Surface Mounted Device

Kapitel 2
Umfeld für
Zuverlässigkeitsbewertung
Bevor näher auf die Grundlagen der Viskoelastizität eingegangen wird, ist es notwendig
das für Zuverlässigkeitsbewertungen relevante Umfeld von viskoelastischen Stoffen zu be-
trachten. Im engeren Sinn sind das einerseits die auftretenden Belastungen, andererseits
das prinzipielle Materialverhalten vom hier betrachteten Klebstoff bzw. der Abgrenzung
gegenüber anderen Materialien aus dem Kunststoffbereich.
2.1 Belastungen
Wie bereits im einleitenden Kapitel 1 dargestellt, werden in dieser Arbeit Klebverbin-
dungen in der automobilen Aufbau- und Verbindungstechnik betrachtet. Hierzu ist es
notwendig auf die Belastungsrandbedingungen einzugehen, welche im Fahrzeug auftreten
können.
2.1.1 Mechanische Lasten
Äußere mechanische Belastungen, die auf eine Mikroelektronikkomponente einwirken
können, sind im Automobil in erster Linie Schwingungen, die durch den Betrieb des Fahr-
zeugs zustande kommen. Aufgrund der Massenträgheit können die Schwingungen und
damit verbundene Beschleunigungen Belastungen an der Klebverbindung hervorrufen.
Eine weitere Quelle mechanischer Lasten kann durch den Einbau herrühren, dass durch
z.B. Verklemmen vom Leiterplattensubstrat Kräfte auf die Klebverbindung übertragen
werden können. Auch Eigenspannungen, die durch unterschiedliche Schwindung bei der
Aushärtungsreaktion von Fixierklebstoff und Leitklebstoff auftreten, sind mögliche Ursa-
chen für mechanische Belastung.
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2.1.2 Temperatur
Fahrzeuge müssen unter extremen Temperaturen funktionsfähig bleiben. Das Tempera-
turspektrum für Elektronikkomponenten beträgt -40 ◦C bis 150 ◦C . Verbunden mit un-
terschiedlichen thermischen Ausdehnungskoeffizienten der in der AVT beteiligten Mate-
rialien, kann es bei Temperaturänderungen zu thermisch bedingten Dehnungen kommen.
Diese verursachen, gekoppelt an die Materialsteifigkeit, wiederum Spannungen. Auf den
Zusammenhang zwischen Dehnung und Spannungen wird in Kapitel 2.2.1 eingegangen.
2.1.3 Feuchte
Neben der Temperatur hat auch die Umgebungsfeuchte einen maßgeblichen Einfluss auf
das Materialverhalten, die Beanspruchung und die Zuverlässigkeit. Klebstoffe sind organi-
sche polymere Werkstoffe und bieten aufgrund des makromolekularen Aufbaus genügend
freies Volumen zur Einlagerung von Wassermolekülen. Dies führt zu einer veränderten
Steifigkeit des Materials [41]. Des Weiteren bewirkt die Feuchteaufnahme von polymeren
Werkstoffen eine Volumenänderung. Unterliegt der Werkstoff mechanischen Randbedin-
gungen, wie zum Beispiel ein Klebstoff zwischen zwei feststehenden Substraten, kann die
Volumendehnung durch Feuchteaufnahme zu einer Belastung der Klebverbindung führen.
Der Einfluss der Feuchte wird in der Literatur vielfältig beschrieben. Beispiele finden
sich in [17, 26, 3, 33] In der vorliegenden Arbeit wird der Feuchteeinfluss nicht gezielt
untersucht, jedoch an der einen oder anderen Stelle als Diskussionsgrundlage genutzt.
2.2 Beanspruchung
Beanspruchungen treten als Folge von Dehnungen auf, die wiederum durch die zuvor
aufgeführten äußeren Belastungen entstehen. Mit Beanspruchungen sind hier vor allem
mechanische Spannungen in den an der AVT beteiligten Materialien zu sehen. Es ist
also wichtig, den Zusammenhang zwischen Dehnung und Spannung für die beteiligten
Materialien zu kennen.
2.2.1 Spannungs-Dehnungs-Zusammenhang
Der Zusammenhang zwischen Spannung und Dehnung ist für verschiedene Materialklas-
sen und Belastungsniveaus höchst unterschiedlich. Darüber hinaus wirken Einflussgrößen
wie z.B die Temperatur, die Belastungsdauer oder -geschwindigkeit veränderlich auf den
Spannungs-Dehnungs-Zusammenhang. Im einfachsten Fall lässt sich im elastischen Fall
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ohne jegliche Energiedissipation bei der Deformation der Zusammenhang zwischen Deh-
nung und Spannung nach dem Hooke’schen Gesetz formulieren:
σ = E · εel . (2.1)
Der E-Modul E steht hierbei als Materialkonstante, die den Zusammenhang zwischen
Dehnung und Spannung wiedergibt. Für keramische Materialien trifft dieser Zusammen-
hang bei einer ausgewählten Temperatur weitestgehend zu.
Die vorliegende Arbeit beschäftigt sich mit einem Klebstoff, der der Materialklasse der or-
ganischen Polymere angehört. Hier lässt sich selbst die elastische Deformation nicht mehr
mittels des in Gleichung 2.1 angegebenen Zusammenhangs beschreiben. Neben einer aus-
geprägten Temperaturabhängigkeit spielt vor allem auch die Belastungsgeschwindigkeit
eine wesentliche Rolle.
Die Betrachtungen zum Materialverhalten in dieser Arbeit beziehen sich ausschließlich auf
das zeit- und temperaturabhängige Elastizitätsverhalten, was als viskoelastisch bezeichnet
wird. Jegliche irreversible Deformationen, wie plastisches Fließen (z.B. durch Versetzungs-
bewegung) wird hier ausgeschlossen.
2.2.2 Spezielle Randbedingungen bei Klebverbindungen
Aufgabe einer Klebverbindung ist es, mindestens zwei Substrate durch einen Klebstoff
dauerhaft zu verbinden. Hierbei ist die Dicke der Klebstoffschicht gegenüber den Sub-
straten vergleichsweise dünn. Äußere Belastungen, sowie thermisch bedingte Dehnungs-
unterschiede zwischen Substrat und Klebschicht führen zu Spannungen. Hierbei zwingen
die oft steiferen Substrate der Klebschicht geometrische Randbedingungen auf. Däubel [11]
gibt hierzu einen Überblick über mögliche Belastungsszenarien in Klebverbindungen. Das
Kontinuum Klebstoff, kann sich also nicht frei deformieren. Auf die behinderte Querkon-
traktion bei nicht ausschließlicher Scherbeanspruchung der Klebschicht wird in [20] und
[21] eingegangen.
Besonders in der AVT werden Klebverbindungen nicht entsprechend der klassischen Kon-
struktionsklebung auf Scherung belastet, so dass zuvor genannter Aspekt zum tragen
kommt. Darüber hinaus erfüllt der Klebstoff in der AVT nicht mehr zwingend einfachs-
te geometrische Formen, z.B. eine homogen dicke Klebschicht, wie in Abb. 1.1 für den
Fixierklebstoff schematisch dargestellt. Dies gestaltet rein analytische Betrachtungen zur
Bestimmung der Beanspruchung von Klebstoff und Fügeteil als sehr aufwändig. Aus die-
sem Grund behilft man sich heute mit etablierter FEM-Software.
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2.3 Beanspruchbarkeit - Zuverlässigkeit
Wenn Belastung und Beanspruchung, verknüpft über ein Materialmodell, bekannt sind,
dann fehlt für eine Bewertung der Zuverlässigkeit ein Maß für die Beanspruchbarkeit des
Werkstoffs. Die Beanspruchbarkeit kann durch verschiedentliche Größen definiert sein.
Bei Metallen ist z.B. die Streckgrenze RP0.2, bei der 0.2 % plastische Dehnung auftreten,
ein Maß für die Beanspruchbarkeit, die durch eine geeignete Vergleichsspannung eines
mehrachsig beanspruchten Probekörpers nicht überschritten werden darf.
Geht es um die Bewertung der Zuverlässigkeit über der Einsatzdauer von Bauteilen, spie-
len Belastungszyklen oder -dauer eine dominierende Rolle. Über ein entsprechendes Ma-
terialgesetz kann die Degradation des Werkstoffes über der Belastungsdauer beschrieben
werden und erlaubt damit Aussagen zur Zuverlässigkeit oder Lebensdauer eines Bauteils.
Beispiele für deren Notwendigkeit werden z.B. in [35] und [15] gegeben.
Für die Zuverlässigkeitsbewertungen von AVT Lösungen werden oft zwei grundsätzliche
Richtungen eingeschlagen. Auf der einen Seite wird versucht über die Schädigungsmecha-
nik die Degradation des Werkstoffs zu beschreiben (z.B. [46, 61, 12]. Als zweiter Weg wird
die Beschreibung der Beanspruchbarkeit mittels lokaler Ansätze über die Bruchmechanik
beschritten. Beispiele hierfür finden sich in [31] und [59].
In der vorliegenden Arbeit liegt der Fokus auf der möglichst korrekten Beschreibung
des dreidimensionalen elastischen Beanspruchungsverhaltens von einem Klebstoff in
Abhängigkeit der Temperatur und der Belastungsdauer. Da das Beanspruchungsverhalten
maßgeblich auf die Zuverlässigkeit des Klebstoffs selbst, aber auch auf die beteiligten Füge-
teile Einfluss nimmt, trägt diese Arbeit einen wertvollen Beitrag zur Zuverlässigkeit von
viskoelastischen Stoffen bei.
Die Beschreibung der Degradation des Werkstoffs über seiner Einsatzdauer ist also nicht
Gegenstand dieser Arbeit. Es wird auf die zuvor genannte Literatur verwiesen.
Kapitel 3
Theorie
Das elastische Deformationsverhalten von Kunststoffen, zu denen auch die meisten Kleb-
stoffe gehören, lässt sich häufig nicht mit der Elastizitätstheorie nach Hooke umfassend
und ausreichend beschreiben. Unter Annahme kleiner Deformationen, worauf im Folgen-
den noch genauer eingegangen werden soll, kann das Spannungs- Dehnungsverhalten von
Kunststoffen mit der Viskoelastizitätstheorie beschrieben werden, z.B [45, 37, 54, 22].
Hinzu kommt ein stark von der Temperatur abhängiges mechanisches Verhalten, welches
mit der Belastungsgeschwindigkeit und der Belastungsdauer verknüpft ist.
3.1 Viskoelastizität
Grundsätzlich betrachtet, besteht die Verformung polymerer Werkstoffe aus einem zeit-
unabhängigen elastischen Anteil und einem rein zeitlich bestimmten viskosen Beitrag. Die
resultierende mechanische Spannung beider Komponenten lassen sich in einfachster Weise
einerseits durch das Hooke’sche Gesetz (2.1) und andererseits, durch die Beschreibung
einer ideal Newton’schen Flüssigkeit,
σ = η · ε̇vs (3.1)
beschreiben.
Bei dem in dieser Arbeit untersuchten Epoxidharz handelt es sich um einen der Materi-
alklasse der organischen Duromere angehörenden Werkstoff und wird als viskoelastischer
Festkörper betrachtet. Genauer wird hierauf später in Kapitel 4.1.2 auf Seite 25 eingegan-
gen. Eine Unterscheidung des viskoelastischen Verhaltens zwischen einem viskoelastischen
Festkörper und einer viskoelastischen Schmelze, zu der z.B. die Gruppe der Thermoplas-
te oberhalb der Glasübergangstemperatur zu zählen ist, soll an dieser Stelle angebracht
werden. Man stelle sich einen Spannungsrelaxationsversuch durch Auslenken einer Mate-
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Abb. 3.1: Relaxationsversuch für (1) viskoelastischen Festkörper und (2) viskoelastischer Flüssigkeit mit
seinen Dehnungskomponenten
rialprobe zum Zeitpunkt t = 0 um die Dehnung ε0 analog Abbildung 3.1 vor. Dann ist
die Spannungsantwort für den viskoelastischen Festkörper von dem einer viskoelastischen
Schmelze verschieden. Die viskoelastische Schmelze kann durch Abgleiten der Makro-
moleküle gegeneinander, die durch die aufgebrachte Dehnung ε0 hervorgerufene Span-
nung σ, nach ausreichend langer Zeit, komplett abbauen (relaxieren). Der viskoelastische
Festkörper relaxiert dagegen asymptotisch auf ein Spannungsniveau, welches, verursacht
durch die Quervernetzungen im Polymeren, als Restelastizität zurückbleibt.
3.1.1 Lineare Viskoelastizität
Das Materialverhalten des hier untersuchten Klebstoffes soll mit der linearen Viskoelas-
tizität beschrieben werden. Hierzu ist eine klare Abgrenzung vom Begriff der linearen
Elastizität notwendig. Die lineare Elastizität ist durch eine zeitunabhängige reversible
Verformung gekennzeichnet, die sich vollständig mit dem Zusammenhang 2.1 beschreiben
lässt. Eine Energiedissipation während der Verformung findet nicht statt. Darüber hinaus
sind die Deformationen infinitesimal mit
ε  1 und ε2 ' 0 .
Der Begriff des linear viskoelastischen Verhaltens wird dagegen wie folgt definiert. Das
Deformationsverhalten ist zunächst wieder elastisch, jedoch darf während der Deformation
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Energiedissipation stattfinden. Dabei müssen jedoch sowohl die lineare Skalierbarkeit und
das Superpositionsprinzip, wie sie im Folgenden beschrieben werden, gültig sein. Auch im
Fall der linearen Viskoelastizität sind die Deformationen infinitesimal.
Alle nachfolgenden Betrachtungen werden am Beispiel der Relaxationsfunktion E(t, ε)
geführt. Gleiches lässt sich jedoch auch für die Nachgiebigkeitsfunktion J(t, ε) realisieren.
Die Dehnung wird als Stimulus, die Spannung als Respons betrachtet.
Lineare Skalierbarkeit
Wenn ein Material mit linear viskoelastischem Verhalten um einen Faktor a zur Dehnung
ε0 stärker belastet wird, dann verändert sich die resultierende Spannung σ um den gleichen
Proportionalitätsfaktor a. Für die zugrunde liegende Relaxationsfunktion E(t) = σ/ε gilt
somit folgender Zusammenhang:
E(t, a ε0) = a E(t, ε0) (3.2)
wobei ε0 eine fixe Größe ist und a unterschiedliche Werte annehmen kann. Aus dieser
Bedingung lässt sich für jegliche Dehnung der Ausdruck ε = aε0 formulieren. Die Rela-
xationsfunktion kann dann mit 3.2 ebenso für jede beliebige Dehnung in folgender Weise
dargestellt werden:
E(t, ε) = ε
E(t, ε0)
ε0
(3.3)
oder vereinfacht als
E(t, ε) = εE(t) . (3.4)
Gleichung 3.4 zeigt, dass E(t, ε0) ein Produkt der linearen Funktion von ε und der Funk-
tion der Zeit t ist. Somit setzt sich in Abhängigkeit der Zeit die Relaxation nach
E(t) =
E(t, ε0)
ε0
(3.5)
für jede Änderung der Dehnung in einem Zeitintervall zusammen. Der Ausdruck 3.5 wird
auch als Relaxationsmodul bezeichnet.
Für die Einhaltung der Linearitätsbedingung durch Skalierung kann ein Relaxationsver-
such mit unterschiedlichen konstanten Dehnungen analog Abb. 3.2a ausgeführt werden.
Bezieht man alle Relaxationskurven auf die jeweils eingestellte Dehnung E(t, ε)/ε, dann
müssen bei Erfüllung der Linearitätsbedingung alle Kurven analog Abbildung 3.2b inein-
anderfallen.
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Abb. 3.2: Grafische Darstellung eines Relaxationstests mit unterschiedlichen Dehnungen als Stimulus
und Gültigkeit der Linearitätsbedingung durch Skalierung E(t, aε0) = aE(t, ε0).
Superpositionsprinzip
Es sei ε1 eine Dehnung, die an einem viskoelastischen Material die zeitabhängige Span-
nung σ1(t) hervorruft. Gleiches gilt für eine weitere zu ε1 unabhängige Dehnung ε2 mit
der resultierenden Spannung σ2(t) an der gleichen Probe. Das Boltzmann’sche Superposi-
tionsprinzip besagt, dass die Summe der beiden Dehnungen genau die Summe der beiden
Spannungen analog Abbildung 3.3 zur Folge hat. Für den Dehnungsprung ∆εi zum Zeit-
ε
t
σ
t
Ε(t2−t1, ε2−ε1)
t1 t1t2 t2
ε1
ε2 {
Abb. 3.3: Superposition: Die additive Dehnung ε2 zum Zeitpunkt t1 hat den Spannungsprung bei t2 zur
Folge.
punkt ti lässt sich die Spannung mit Hilfe des zeitabhängigen Relaxationsmoduls wie folgt
ausdrücken:
∆σi(t) = E(t− ti)∆εi . (3.6)
Verallgemeinert man Gleichung 3.6 für N Dehnungsprünge, so ergibt sich die resultierende
Spannung in Abhängigkeit der Zeit durch Summation der einzelnen Sprungantworten
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entsprechend
σ(t) =
N∑
i=1
E(t− ti)∆εi(ti) . (3.7)
Ist der Dehnungsverlauf im Zeitintervall ]−∞, t] durch die stetig differenzierbare Funktion
ε(ξ) für −∞ < ξ 6 t (3.8)
gegeben, dann lässt sich das Superpositionsprinzip in kontinuierlicher Fassung zur konsti-
tutiven Gleichung
σ(t) =
∫ t
−∞
E(t− ξ)ε̇(ξ) dξ (3.9)
formulieren. Hierbei steht ε̇ für die Ableitung nach dem Argument dε
dξ
dξ.
Die Eigenschaften der linearen Skalierung und der Superposition sind grundsätzlich von-
einander unabhängig. Nur wenn beide Bedingungen erfüllt sind, kann beim Materialver-
halten von linearer Viskoelastizität ausgegangen werden [58].
Aufgrund der Dualität des Superpositionsprinzips lässt sich der zuvor beschriebener Zu-
sammenhang vom Relaxationsverhalten der Spannung ebenso für das Retardationsverhal-
ten beziehungsweise Kriechen dargestellen [45, 54, 58]. Einen Überblick über die Linea-
ritätsgrenzen für verschiedene Kunststoffe gibt zum Beispiel [48]
Der in dieser Arbeit untersuchte Klebstoff wird wie bereits in Kapitel 2.1.2 unter variie-
renden Temperaturen eingesetzt. Hierbei ist zu beachten, dass die Linearitätsgrenzen sich
mit der Temperatur verändern können, inbesondere bei Über- bzw. Unterschreiten der
Glasübergangstemperatur.
3.1.2 Spektren und konstitutive Gleichungen
In Kapitel 3.1.1 wurde bereits die konstitutive Gleichung für den Spannungsverlauf ei-
nes viskoelastischen Körpers in Abhängigkeit der Zeit vorgestellt. Im Folgenden soll das
viskoelastische Stoffverhalten in seiner verallgemeinerten Form erörtert werden und als
Voraussetzung für die experimentellen Untersuchungen zur Kalibrierung des Materialm-
odells dienen.
Der Relaxationsmodul stellt im Zeitintervall [0,∞[ eine positive monoton abnehmende
Funktion dar. Für vernetzte Polymere gilt die Grenzwertbetrachtung
lim
k→∞
E(t) = E∞ . (3.10)
Es gelte die Annahme, dass E(t) eine Funktion mit totaler Monotonie ist. Das heißt,
die erste Ableitung des Relaxationsmoduls nach der Zeit ist eine negative im gesamten
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Zeitintervall monoton zunehmende Funktion – weitere Ableitungen kehren sich dann ent-
sprechend folgendem Schema wieder um
E(t) > 0, Ė(t) < 0, Ë(t) > 0,
...
E(t) < 0 usw.
Ein Beispiel einer total monotonen Funktion stellt die Exponentialfunktion
E(t) = a e−t/τ (3.11)
mit den positiven Parametern a und τ dar. Diese lässt sich auf eine endliche Summe von
Exponentialfunktionen erweitern. Es folgt:
E(t) = E∞ +
n∑
i=1
ai e
−t/τi . (3.12)
Die Parameter ai stehen als Relaxationsstärken und τi als Relaxationszeiten. Gleichung
3.12 stellt ein sogenanntes Linienspektrum dar und wird üblicherweise als Pronyreihe
beschrieben [49, 46]. Durch Anwendung der Laplacetransformation [61] kann vom Linien-
spektrum auf ein kontinuierliches Spektrum in Integraldarstellung übergegangen werden.
Das Relaxationspektrum lautet dann wie folgt:
E(t) = E∞ +
∫ t
0
f(τ) e−t/τ dτ . (3.13)
Hierbei ist τ die Integrationsvariable nach der Zeit und kann als Relaxationszeit betrachtet
werden. Die Funktion f(τ) ist eine nicht negative Funktion von τ und stellt das Relaxa-
tionsspektrum dar. Aus experimentell gewonnenen Ergebnissen lässt sich jedoch keine
genaue Aussage über das Relaxationsspektrum in Gleichung 3.13 treffen. Hierzu kann
nur eine Näherung durch ein Linienspektrum entsprechend Gleichung 3.12 gefunden wer-
den. Dass das Linienspektrum eine materialphysikalische Relevanz trägt soll im Folgenden
gezeigt werden.
3.1.3 Ersatzschaubilder
Das viskoelastische Verhalten von polymeren Werkstoffen wird in der Regel mit Ersatz-
schaubildern oder auch viskoelastischen Modellen beschrieben. Die zwei wichtigsten Ver-
treter sind zum einen das verallgemeinerte Maxwell-Modell (siehe Abb. 3.5) und zum
anderen das verallgemeinerte Kelvin-Vogt-Modell (Abb. 3.6). Beide Modelle basieren auf
einer speziellen Anordnung von Federn und Dämpfern. Hierbei steht ein Dämpfer für den
viskosen Anteil, dessen innere Strömung sich durch Gleichung 3.1 beschreiben lässt, und
der elastische Zusammenhang zwischen Spannung und Auslenkung der Feder durch das
Hooke’sche Gesetz nach Gleichung 2.1 abgebildet wird.
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Maxwell-Modell
Das einfache Maxwell-Element besteht aus der Anordnung von einer Feder und eines
Dämpfers in Reihe analog Abbildung 3.4(a). Die Größe f beschreibt die Federkonstante
und der Parameter r den Reibungswiderstand des Dämpfers. Bei der Betrachtung der
f1 fn+1
fnf4f3f2
r1 rnr4r3r2
f
r
(a)
f1 fn+1
fnf4f3f2
r1 rnr4r3r2
f r
(b)
Abb. 3.4: 3.4(a) Maxwell-Element; 3.4(b) Kelvin-Vogt-Element
Gesamtdehnung ε des Maxwell-Elements, müssen die Einzeldehnungen des Dämpfers εD
und der Feder εF addiert werden. Daraus lässt sich bei Substitution von r durch η und f
durch a die Differentialgleichung
σ +
η
a
σ̇ = ηε̇ (3.14)
für den Deformations-Spannungszusammenhang des Maxwell-Elements aufstellen. Die
Lösung der Differentialgleichung ergibt sich unter Anwendnung der Laplacetransformati-
on [59] oder Grenzwertbetrachtungen am Zeitsprung t0 [58] zur bereits in 3.1.2 eingeführ-
ten konstitutiven Gleichung 3.11. Werden mehrere Maxwell-Elemente parallel zueinander
geschaltet, lässt sich mathematisch deren Gesamtverhalten durch Gleichung 3.12 beschrei-
ben. Der Parameter Einf stellt dabei die Elastizität der in Abbildung 3.5 dargestellten
parallel geschalteten Feder mit der Federkonstanten fn+1 dar. Ersetzt man die Relaxati-
onsstärken ai in Gleichung 3.12 durch die einzelnen Elastizitätsmoduln Ei der Federn im
verallgemeinerten Maxwell-Modell, so ergibt sich die Relaxationsfunktion zu
E(t) = E∞ +
n∑
i=1
Ei e
−t/τi . (3.15)
Somit kann die Schlussfolgerung gezogen werden, dass sich das in 3.1.2 vorgestellte Lini-
enspektrum durch das Ersatzschaubild des verallgemeinerten Maxwell-Modells darstellen
lässt, und damit beliebige Relaxationsprozesse über die Zeit beschrieben werden können.
Kelvin-Vogt-Modell
Um das Kriechverhalten von viskoelastischen Körpern beschreiben zu können, bedient
man sich vorrangig dem Kelvin-Vogt-Modell (siehe Abbildung 3.4(b)). Durch die Paral-
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Abb. 3.5: Verallgemeinertes Maxwellmodell
lelschaltung von Feder und Dämpfer ergibt sich die konstitutive Gleichung der Kriech-
funktion zu
J(t) = a−1(1− e−t/τ ) . (3.16)
Auch hier lässt sich die Verallgemeinerung des Kriechverhaltens durch Reihenschaltung
von einzelnen Kelvin-Vogt-Elementen wie in Abbildung 3.6 darstellen. Die Formulie-
rung des Linienspektrums würde analog dem Vorgehen für das verallgemeinerte Maxwell-
Modell in 3.1.2 dann wie folgt lauten:
J(t) = J0 +
m∑
i=1
bi (1− e−t/τ̄i) + t/η0 (3.17)
Hierbei gelten folgende Zuordnungen:
J0 = 1/f̄0; η0 = r̄m+1; bi = 1/f̄i; τ̄i = r̄i/f̄i
Wird in Abbildung 3.6 der letzte Dämpfer weggelassen, so bildet unter der Bedingung
n = m das verallgemeinerte Kelvin-Vogt-Modell das gleiche Verhalten wie das verall-
gemeinerte Maxwell-Modell ab. Dieser Zusammenhang gibt die mechanische Äquivalenz
beider Modelle wieder [58, 45].
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r1 rnr4r3r2
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Abb. 3.6: Verallgemeinertes Kelvinmodell
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3.2 Zeit-Temperatur-Zusammenhang
3.2.1 Thermisch aktivierte Vorgänge
Wie bereits in Kapitel 2.1.2 eingeführt, ist das Verhalten von Klebstoffen in der AVT
über große Temperaturbereiche von Interesse. Neben der thermischen Ausdehnung der
Materialien verändert sich auch die Steifigkeit signifikant mit der Temperatur. Dies ist
auf die im Werkstoff stattfindenden Umwandlungsprozesse zurückzuführen.
Liegt ein polymerer Werkstoff im Glaszustand vor, so ist die mikrobrown’sche Bewe-
gung der Makromoleküle quasi eingefroren. Unter Einwirkung äußerer Kräfte können die
Abstände und Winkel der Moleküle und deren Seitengruppen nur minimal elastisch ver-
zerrt werden. Der Widerstand gegen äußere Verformung ist verhältnismäßig groß, was
sich in einer Materialsteifigkeit von > 103 N/mm2 äußert. Erfährt der polymere Werkstoff
eine Erwärmung, jedoch noch unterhalb der Glasübergangstemperatur, werden Seiten-
gruppen oder kurze Teile der Hauptkette beweglich. Die Steifigkeit des Materials nimmt
geringfügig ab. Man spricht hier von sekundären Relaxationserscheinungen.
Bei Erreichen der Glasübergangstemperatur erweicht der Polymer signifikant, da nun die
mikrobrown’sche Bewegung im vollen Umfang gegegeben ist. Die Makromoleküle können
sich um Ihre C–C Bindung verdrehen, und es steht genügend freies Volumen [13, 54] für
Platzwechselvorgänge zur Verfügung.
3.2.2 Zeit-Temperatur-Superposition
Führt man Relaxations- oder Kriechversuche an ein und demselben Material bei unter-
schiedlichen Temperaturen durch, dann ist zu beobachten, dass sich die Dispersionsge-
biete, bei der die Erweichung des Materials einsetzt, zu unterschiedlichen Zeitpunkten
verschieben. Genauer verschieben sich die Dispersionsgebiete bei erhöhten Temperatu-
ren zu kürzeren Zeiten, und bei niedrigeren Temperaturen genau umgekehrt – immer
in Bezug auf eine Referenztemperatur Tref . Die Form der Relaxationskurve bleibt da-
bei weitestgehend erhalten. Für die Annahme, dass T > Tref lässt sich zuvor beschrie-
bener Zusammenhang, wie in Abbildung 3.7 dargestellt, veranschaulichen. Der in der
Abbildung angegebene Abstand log AT zwischen den beiden Relaxationskurven wird als
Zeit-Temperatur-Verschiebungsfaktor bezeichnet. Aus der Grafik lässt sich einfach der
Zusammenhang
log AT = log t− log τ
ablesen. Die Größe der Zeit τ für die um log AT verschobene Relaxationskurve E(τ, T )
wird in der Literatur oft als reduzierte Zeit oder effektive Zeit bezeichnet [45]. Der Ver-
schiebungsfaktor AT ist abhängig von der Temperatur, welche wiederum eine Funktion der
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log t
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Abb. 3.7: Schematische Darstellung der Zeit-Temperatur-Verschiebung anhand von Relaxationskurven
bei unterschiedlichen Temperaturen
Zeit ist. Demzufolge lautet die korrekte Darstellung der Verschiebungsfunktion AT (T (t)).
Die reduzierte Zeit ist dabei zur aktuellen Zeit über folgende integrale Differentialglei-
chung verknüpft:
τ =
∫ t
0
dt′
AT (T (t′))
. (3.18)
Bei Betrachtung eines infinitesimal kleinen Zeitschrittes kann in zuvor stehender Glei-
chung von einer Zeitunabhängigkeit der Temperatur ausgegangen werden (∂Tt = 0). Ver-
einfacht lässt sich nun die Übertragung zwischen der reduzierten Zeit und der aktuellen
Zeit wie folgt darstellen:
τ =
t
AT
. (3.19)
Mit obiger Feststellung kann der Relaxationsverlauf bei der Referenztemperatur Tref ,
bezogen auf die reduzierte Zeit τ , mittels der Verschiebungsfunktion AT auf das Verhalten
bei der aktuellen Zeit t und der Temperatur T durch die Gleichung
E(t, Tref ) = E(τ, T )
ausgedrückt werden. Unter Anwendung des Zeit-Temperatur-Verschiebungsprinzips ver-
einfacht sich die Bestimmung des zeit- und temperaturabhängigen Relaxationsverhaltens
von einer Funktion mit zwei unabhängigen Variablen auf zwei Funktionen mit jeweils einer
unabhängigen Variable. Streng genommen gilt das Zeit-Temperatur-Verschiebungsprinzip
nur in der Umgebung eines Dispersionsprozesses, wie zum Beispiel der Glasübergang. Bei
Anwendbarkeit des Zeit-Temperatur-Verschiebungsprinzips spricht man von thermorheo-
logisch einfachen Materialien. Welche Zeit-Temperatur-Verschiebungsansätze bei den se-
paraten Temperaturstufen für den hier untersuchten Klebstoff angewendet werden, wird
im Verlauf der Arbeit näher betrachtet.
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3.3 Viskoelastisches Verhalten im dreidimensionalen
Spannungszustand
Im bisherigen Verlauf wurde das viskoelastische Stoffverhalten ausschließlich für den ein-
achsigen Fall betrachtet. Üblicherweise unterliegen insbesondere Klebstoffe der AVT oft
mehrachsigen Spannungszuständen. Aus diesem Grund soll im Folgenden auf das drei-
dimensionale Verhalten der Viskoelastizität eingegangen werden. Die folgenden Betrach-
tungen werden unter der Annahme kleiner Deformationen durchgeführt, bei der die in
Kapitel 3.1.1 definierten Kriterien der linearen Elastizität erfüllt sind.
Erweitert man die konstitutive Gleichung 3.9 um die volle tensorielle Schreibweise, und
legt das Zeit-Temperatur-Verschiebungsprinzip als gültig zugrunde, dann kann der drei-
dimensionale Spannungszustand im Zeitintervall 0 < τ ′ 6 τ wie folgt geschrieben werden:
σ(t) =
∫ t
0
2G(τ − τ ′)ė dt′ + I
∫ t
0
K(τ − τ ′)φ̇ dt′ . (3.20)
Dabei ist leicht zu erkennen, dass sich das Integral in 3.20 in einen deviatorischen und
einen hydrostatischen Term unterteilt. Dabei stehen e und φ als deviatorische und hydro-
statische Dehnungen, mit
ė = ε̇ij −
∑
k
1
3
ε̇kkδij und φ̇ = 3 · I
∑
k
1
3
ε̇kkδij .
Daraus folgt die Auflösung in Komponentenschreibweise
σij =
∫ t
0
{
2G(τ − τ ′)
[
ε̇ij −
∑
k
1
3
ε̇kkδij
]
+ 3K(τ − τ ′)
[∑
k
1
3
ε̇kkδij
]}
dt′ . (3.21)
3.3.1 Betrachtung der Hauptrichtungen i = j
Isoliert man aus Gleichung 3.21 die drei Hauptrichtungen des Spannungstensors, dann
folgt
S + H = σii =
∫ t
0
{
2G(τ − τ ′)
[
ε̇ii −
1
3
ε̇v
]
+ 3K(τ − τ ′)
[
1
3
ε̇v
]}
dt′ (3.22)
mit ε̇v = ε̇11 + ε̇22 + ε̇33 = Tr(ε̇). Unter Verwendung von Gleichung 3.15 und dem Zusam-
menhang
E0 = E∞ +
n∑
i=1
Ei , (3.23)
wobei E0 den E-Modul bei t = 0 und E∞ den relaxierten E-Modul bei t → ∞ darstellt,
kann der deviatorische Teil S mit αi = Gi/G0 wie folgt geschrieben werden:
S = 2G0
∫ t
0
[
1−
n∑
i=1
αi
(
1− e
τ ′−τ
τi
)]
·
[
ε̇ii −
1
3
ε̇v
]
dt′ . (3.24)
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Übertragen auf die reduzierte Zeit τ folgt aus Gleichung 3.24 für einen Zeitschritt dτ
S = 2G0
(
eii −
nG∑
i=1
αi ei
)
(3.25)
mit
ei =
∫ τ
0
(
1− e
τ ′−τ
τi
)
deii
dτ ′
dτ ′ (3.26)
und
eii = εii −
1
3
Tr(ε) .
Hierbei steht ei für die viskose Kriechdehnung. Bei analoger Vorgehensweise für den hy-
drostatischen Teil H folgt:
H = K0
(
e′ii −
nK∑
i=1
βi e
′
i
)
(3.27)
mit βi = Ki/K0, e
′
ii = ev und
e′i =
∫ τ
0
(
1− e
τ ′−τ
τi
)
dev
dτ ′
dτ ′ . (3.28)
3.3.2 Betrachtung der Scherkomponenten i 6= j
Für den Fall der reinen Scherung reduziert sich Gleichung 3.20 auf den deviatorischen
Teil. Die Scherspannungen ergeben sich somit zu
σij = 2G0
∫ t
0
{(τ − τ ′)ε̇ij} dt′ . (3.29)
Mit den gleichen Annahmen wie bei den Hauptrichtungen für den deviatorischen Span-
nungsanteil folgt für die Scherspannungen bezogen auf die reduzierte Zeit τ
σij = 2G0
(
eii −
nG∑
i=1
αi εi
)
, (3.30)
wobei εi die viskose Scherdehnung ist. Sie verhält sich analog des viskosen deviatorischen
Dehnungsanteils in den Hauptrichtungen entsprechend
εi =
∫ τ
0
(
1− e
τ ′−τ
τi
)
dεij
dτ ′
dτ ′ . (3.31)
3.3.3 Zusammenhang zwischen Scherung und Kompression
Aus den zuvor angestellten Betrachtungen wird deutlich, dass sowohl im Fall der reinen
Scherung sowie für den deviatorischen Teil der Spannungen in den Hauptrichtungen das
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Relaxationsverhalten für den Schubmodul, und für den hydrostatischen Anteil der Span-
nungen in den Hauptrichtung das Relaxtionsverhalten des Kompressionsmoduls bekannt
sein muss. Die jeweiligen Relaxationsverläufe können zum Beispiel in direkten Experi-
menten ermittelt werden [42, 62].
Weit öfter werden jedoch Experimente in uniaxialer Dehnung vorgenommen und versucht,
auf das Kompressions- bzw. Scherverhalten zu schließen. Im Falle einfacher linearer zei-
tunabhängiger Elastizität sind die Zusammenhänge
G =
E
2(1 + ν)
und K =
E
3(1− 2ν)
(3.32)
bekannt. Da im Falle der Viskoelastizität die elastischen Moduln zeitabhängige Größen
sind [22, 37, 51], lauten obige Zusammenhänge in den Laplaceraum transformiert wie
folgt:
Ḡ(s) =
Ē(s)
2(1 + sν̄(s))
und K̄(s) =
Ē(s)
3(1− 2sν̄(s))
(3.33)
mit s als freie Variable des Laplaceraums. Es ist also ersichtlich, dass bei Kenntnis des
Relaxationsverhaltens des Zug-E-Moduls zusätzlich das zeitabhängige Verhalten der Quer-
kontraktion bekannt sein muss, um Aussagen über das Relaxationsverhalten von Schub-
und Kompressionsmodul anstellen zu können.
3.3.4 Implementierung des Materialverhaltens
Ziel dieser Arbeit ist es, einen FE-tauglichen Materialdatensatz zu erarbeiten. Wie im
vorausgehenden Abschnitt beschrieben, ist es für die Abbildung des dreidimensionalen
viskoelastischen Verhaltens nötig, den Relaxationsverlauf vom Schub- und Kompressi-
onsmodul bereitzustellen. Da eine Parametrisierung des kontinuierlichen Spektrums nicht
möglich ist, wird auf die Diskretisierung des Relaxationsverhaltens mittels eines Linien-
spektrums analog Gleichung 3.15 zurückgegriffen. Hierbei stehen die Größen Ei und τi als
Parameter der Pronyreihe (siehe 3.1.2 auf Seite 13) und können charakteristisch für einen
Werkstoff ermittelt werden. Ausgedrückt für den Schub- und Kompressionsmodul folgen
somit
G(t) = G0
(
1−
N∑
i=1
gpi
{
1− e−τ/τ
p
i
})
(3.34)
K(t) = K0
(
1−
M∑
j=1
kpj
{
1− e−τ/τ
p
j
})
, (3.35)
mit
G∞ = G0
(
1−
N∑
i=1
gpi
)
und K∞ = K0
(
1−
M∑
j=1
kpj
)
. (3.36)
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Die Parameter gpi , τ
p
i , k
p
j , τ
p
j sind die charakteristischen Werkstoffparameter und werden
aufgrund der Pronyreihenentwicklung auch Prony-Parameter genannt, wobei gpi und k
p
j
dimensionslos sind und der Normierung
gpi =
G∞
G0
+
N∑
i
Gi (3.37)
folgen. Für kpj trifft die Normierung in analoger Weise zu. Die Implementierung eines
entsprechenden Zeitschrittverfahrens zur Bestimmung der inkrementellen Kriechdehnung
in Abhängigkeit von der Temperatur wird ausführlich in [46] und [25] beschrieben.
In der Literatur existieren auch alternative Ansätze zur Diskretisierung des visko-
elastischen Materialverhaltens. In [43] und [9] wird die Diskretisierung mit fraktiona-
len Zeitableitungen vorgeschlagen. Diese Ansätze beschreiben das Materialverhalten in
Temperatur- oder Zeitbereichen, welche Dispersionsvorgänge im Werkstoff enthalten sehr
gut. In den Grenzlagen müssen jedoch vereinfachende Annahmen getroffen werden, die
insbesondere im ausrelaxierten Bereich zu Unsicherheiten führen können.
Kapitel 4
Experimente und Methoden
4.1 Untersuchtes Material
4.1.1 Chemische Zusammensetzung
Die vorliegende Arbeit befasst sich mit den viskoelastischen Materialeigenschaften eines
amorphen Epoxidharzklebstoffs, welcher in der automobilen AVT verwendet wird. Epoxid-
harze gehören der Polymerklasse der Duromere an. Diese weisen ausgeprägte Quervernet-
zungen zwischen den Hauptketten der Makromoleküle auf.
Als Ausgangsstoffe für Epoxidharze werden zumeist Epichlorhydrin und Bisphenol-A ein-
gesetzt. Das Epichlorhydrin besitzt eine charakteristische Epoxidgruppe, welche durch
eine ringförmige Verbindung zweier Kohlenwasserstoffgruppen über ein Sauerstoffatom,
gemäß Abbildung 4.1 rechts oben, charakterisiert ist.
Epichlorhydrin ist sehr wasserstoffaffin. In Anwesenheit von Wasserstoffatomen wird die
Epoxidgruppe aufgespalten, eine Hydroxidgruppe wird am mittleren Kohlenstoff gebil-
det, und an der verbleibenden –CH2– Gruppe entsteht ein reaktionsfähiges Ende, welches
für eine Kettenverlängerung zur Verfügung steht. Zur Einstellung der Molekülkettenlänge
wird das Bisphenol-A als Wasserstoffspender verwendet. Es lagert sich unter Abgabe
von einem Wasserstoffatom einer Hydroxylgruppe des Bisphenol-A an der freien –CH2–
Gruppe des Epichlorhydrin an. Wie in Abbildung 4.1 zu erkennen, kann ein Bisphenol-A
zwei Epichlohydrinmonomere an sich binden. In Gegenwart von Natriumhydroxid wird
vom anderen Ende des vorherigen Epichlorhydrins das Chloratom abgespalten und ver-
eint sich mit dem Natrium des dissoziierten Natriumhydroxids zu Natriumchlorid. Dabei
wird die zuvor entstandene Hydroxylgruppe am Epichlorhydrin, welches bereits an das
Bisphenol-A gebunden ist, unter Abgabe von Wasserstoff wieder aufgelöst, so dass sich
am Ende wieder eine Epoxidgruppe bildet. Der verbleibende Wasserstoff bindet sich mit
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Abb. 4.1: Polyadditionsreaktion von Bisphenol-A und Epichlorhydrin zur Einstellung der Makromo-
lekülgröße.
dem Hydroxylrest des Natriumhydroxids zu Wasser. Die Erzeugung der Makromoleküle
ist demnach eine Polykondensationsreaktion. Unter gezielter Zugabe von Epichlorhydrin,
Bisphenol-A und Natriumhydroxid lassen sich die Hauptkettenlängen des Epoxidharzes
einstellen.
Um das Epoxidharz aushärten zu können, muss ein sogenannter Härter zugegeben wer-
den. Hierfür kommen in der Regel Anhydride mehrwertiger Carbonsäuren zum Einsatz
[6]. Das hier untersuchte Epoxidharz ist ein 1-komponentiger warmaushärtender Klebstoff.
Demnach werden dem Harz, die Härterkomponenten direkt beigegeben, die erst bei Über-
schreiten der sogenannten Härtungstemperatur aktiv werden und an den Epoxidgruppen,
wieder unter Aufspaltung der Epoxidgruppe, eine Quervernetzung der Makromoleküle
auslösen. Über die eingestellte Kettenlänge der Ausgangsmoleküle und der zugegebenen
Menge des Härters ist der Vernetzungsgrad einstellbar. In bestimmten Fällen können die
Vernetzungsstoffe auch durch Aktivatoren, welche auf Wärme oder UV-Licht reagieren,
für die Vernetzungsreaktion freigesetzt werden und dann die irreversible Aushärtungn des
Klebstoffs auslösen.
Für den vorliegenden Klebstoff setzt die Vernetzung bei Temperaturen von 80 ◦C ein. Die
Aushärtung wurde jedoch bei 130 ◦C für eine Stunde unter Luftatmosphäre durchgeführt
um in der gewählten Zeit eine möglichst vollständige Vernetzungsreaktion des Klebstoffs
zu erzielen. Das betrachtete Epoxidharz enthält als Füllstoff geringe Anteile von Quarz-
Partikeln. Diese dienen der Einstellung von sowohl den Verarbeitungunseigenschaften als
auch den Endeigenschaften, wie zum Beispiel die thermische Ausdehnung, die Steifigkeit
und die Festigkeit.
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4.1.2 Materialphysikalischer Rückschluss
Wie zuvor beschrieben, handelt es sich bei dem hier untersuchten Material um einen Du-
romer. Aufgrund seiner Quervernetzungen können die Makromoleküle nur bis zu einem
gewissen Grad gestreckt (entknäuelt) werden. Ein vollständiges Abgleiten der Hauptket-
ten des Epoxidharzklebstoffs sind im ausgehärteten (vernetzten) Zustand deshalb nicht
möglich. Eine Aufspaltung der Quervernetzungen, die ein Abgleiten ermöglichen käme
einer Materialschädigung gleich, die aber in dieser Arbeit von der Betrachtung ausge-
schlossen wird.
Demzufolge kann für den vorliegenden Klebstoff im Bereich der in dieser Arbeit untersuch-
ten Deformationsbereiche von einem elastischen Körper ausgegangen werden. Das heißt:
alle aufgerachten Deformationen stellen sich in Abhängigkeit der Zeit und der Tempera-
tur vollständig zurück, wenn ein Volumenelement nach einer Auslenkung oder Belastung
vollständig lastfrei gestellt wird.
4.2 Ermittlung des Relaxationsverhaltens
Wie einleitend besprochen handelt es sich bei dem in dieser Arbeit untersuchten Epoxid-
harzsystem um ein viskoelastisches Medium im ausgehärteten Zustand. Ziel ist es, die
viskoelastischen Materialparameter unter Einsatzbedingungen (Zeit und Temperatur) zu
bestimmen, und die Materialdaten mit möglichst hoher Genauigkeit der Finiten-Elemente-
Analyse zugänglich zu machen. Damit sind im späteren Verlauf auf Basis von Bean-
spruchungsanalysen elektronischer Aufbauten Zuverlässigkeitsanalysen, wie z.B. in [61],
durchführbar.
Das Relaxationsverhalten des Klebstoffes ist dabei von entscheidender Bedeutung. Es be-
stimmt im elektronischen Aufbau das Ausmaß der mechanische Lasten, welche durch den
Klebstoff auf die beteiligten Fügeteile übertragen werden und dort zu versagenskritischen
Beanspruchungen führen können.
4.2.1 Spannungsrelaxationsversuch in Universalprüfmaschine
Eine Möglichkeit das Relaxationsverhalten des vorliegenden Klebstoffes zu untersuchen,
ist das möglichst schnelle uniaxiale Dehnen einer Probe auf ein vorgegebenes Dehnungs-
niveau und dann darauf für längere Zeit zu verharren.
Für diese Versuchsführung werden Schulterzugstäbe in Anlehnung an DIN EN527-2 (Typ
5A) verwendet (siehe Abbildung 4.2). Die Herstellung der Proben erfolgt durch Glattstrei-
chen des noch nicht ausgehärteten Klebstoffes in einer Negativ-Silikonform mittels eines
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Abb. 4.2: Verwendete Probengeometrien für Spannungsrelaxationsversuche in Universialprüfmaschine
(unten) und DMA Aufbau (oben)
Rakel. Danach wird der Klebstoff samt Silikonform entsprechend seiner Aushärteparame-
ter im Ofen ausgehärtet1. Nach dem Aushärten des Klebstoffes und dem Entformen wird
die Probe auf Planparallelität der Prüflänge kontrolliert und bei Bedarf nachgeschliffen.
Die Proben werden bei verschiedenen Temperaturen in einer Universalprüfmaschine um
0.5 %2 Längsdehnung im Bereich der Prüflänge, mit einer Traversenvorschubgeschwin-
digkeit von 2 mm/min, gestreckt. Bei Erreichen der zuvor genannten Dehnung wird die
Traverse angehalten und die Kraft über der folgenden Versuchsdauer aufgezeichnet. Da
sich auch Relaxationserscheinungen im Übergangsbereich von der Prüflänge zum Schulter-
bereich der Probe einstellen können, wird direkt nach dem Stoppen der Traverse auch die
Dehnung an der Prüflänge der Probe weitergemessen. Diese kann im Anschluss für die Be-
stimmung der Spannung im Probenquerschnitt verwendet werden. Der Relaxationsmodul
ergibt sich dann aus dem Quotienten der gemessenen Kraft bezogen auf die Ausgangs-
querschnittsfläche der Probe und der Dehnung der Feindehnaufnehmer im Bereich der
Prüflänge:
Erelax = F/ (A0 × ε) . (4.1)
Unter der Annahme, dass die Auslenkung der Probe klein genug ist, und die Linearitäts-
grenzen der Viskoelastizität (siehe Kapitel 3.1.1) nicht verletzt werden, ist die Berechnung
nach Gleichung 4.1 zulässig.
Da die Versuche bei verschiedenen Temperaturen durchgeführt werden, muss besonderes
Augenmerk auf die thermische Kompensation der Messvorrichtung an der Prüfmaschine
gelegt werden. Hier sei auf eine gezielte Kühlung der Kraftmessdose und die Entkopplung
der Feindehnaufnehmer von der Temperierkammer hingewiesen. Die beiden letztgenann-
ten Punkte wurden im Fall der durchgeführten Relaxationstests entsprechend berücksich-
tigt.
In Abbildung 4.3 sind alle Relaxationskurven aus dem Zugversuch dargestellt. Hierbei
1Der Aufheizverlauf der leeren Silikonform wurde in Vorversuchen aufgezeichnet und die Auslagerzeit
der Silikonform mit Klebstoff auf die Härtungsvorgaben angepasst
2Aus Kompatibilitätsgründen für die in dieser Arbeit verwendeten Software, wird sowohl im komplet-
ten Text als auch in allen Diagrammen und Darstellungen ein Punkt als Dezimaloperator verwendet.
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wurden bei jeder Temperatur 2 Proben untersucht, um ein Maß für die Streuung des Ex-
periments zu erhalten. Die Messdauer für alle Prüftemperaturen beträgt 3600 Sekunden,
für eine Messung bei 90 ◦C sogar 7200 Sekunden.
Abb. 4.3: Verlauf der Zug-Steifigkeit im uniaxialen Zug-Relaxationsversuch
4.2.2 Relaxationsversuch in der dynamisch-mechanischen Ana-
lyse
Die dynamisch-mechanische Analyse DMA ist eine weit verbreitete Untersuchungsmetho-
dik in der Kunststofftechnik. Mit ihr lassen sich sowohl quasistatische, als auch zyklische
Belastungen realisieren. In der Regel wird die quasistatische Belastung durch Aufbringen
einer Vorlast und gleichzeitiger Überlagerung einer sehr kleinen Schwingungsamplitude
umgesetzt [18]. Dieses Konzept rechtfertigt den Namen der Dynamisch-Mechanischen-
Analyse. Da DMA Prüfapparaturen im Allgemeinen keine großen Lasten aufbringen
können, muss für die Untersuchung des Relaxationsverhaltens die Probengeometrie ent-
sprechend angepasst werden. Der wesentliche Vorteil der DMA liegt darin, dass die ge-
samte Prüfvorrichtung bereits in einer Temperierzelle untergebracht ist, und sich während
des Versuchs die Temperatur gezielt variieren lässt. Das einstellbare Temperaturspektrum
deckt in der Regel -200 ◦C > 250 ◦C ab.
Ziel der Relaxationsversuche in der DMA ist es, die im späteren Verlauf der Arbeit präsen-
tierten zyklischen Versuche mit den quasistatischen Versuchen im gleichen Versuchsaufbau
und Probengeometrie vergleichen zu können.
Für die Untersuchung des Relaxationsverhaltens wurde das Modell DMA 242 der Firma
Netzsch Gerätebau GmbH verwendet, welches am Fraunhofer Institut für Mikrointegrati-
on und Zuverlässigkeit (IZM Berlin) zur Verfügung steht. Die maximale einstellbare Kraft
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in diesem Prüfgerät beträgt (Fmax=8 N). Die resultierende Probengeometrie sind dünne
Streifen aus dem vorliegenden Klebstoff mit einem Querschnitt von 5× ≈ 0.4 mm2 (sie-
he Abbildung 4.2 oben). Die Probenpräparation erfolgte in ähnlicher Weise, wie die im
vorangegegangen Kapitel für die Schulterzugstäbe beschrieben.
Es besteht die Möglichkeit unterschiedlichen Belastungsmoden in der DMA einzustellen.
An dieser Stelle seien sowohl die Zugbelastung, sowie die 3-Punkt-Biegung hervorgehoben.
Im Falle der Relaxationstests wurde auf die Zugvorrichtung zurückgegriffen. Bei dieser
Belastungsart werden die beiden Enden der Probenstreifen zwischen Probenrahmen und
Fühlstempel fest eingespannt. Die dynamische Kraft wird über die Bewegung des Fühl-
stempels aufgebracht. Eine ausreichend hohe Vorspannkraft verhindert ein Einknicken der
Probe während des Versuches.
Analog zu typischerweise zyklischen Experimenten in der DMA, wurde nur eine Probe für
die Untersuchung des Relaxationsverhaltens herangezogen. Der Versuchsablauf gestaltet
sich wie folgt: Nach Einbauen der Probe in die Prüfvorrichtung erfolgt das Anfahren der
Prüftemperatur von 0 ◦C . Dem schließt sich eine zehnminütige Wartezeit an, erst dann
wird die Probe ausgelenkt und in Dehnungsbeharrung für 2 Stunden gehalten. Unmit-
telbar danach wird die Probe entlastet jedoch nicht ausgebaut, sondern auf die nächste
Prüftemperatur erwärmt, und nach weiteren 10 Minuten Wartezeit der Relaxationsver-
such erneut gestartet. Die Prüftemperaturen in diesem sogenannten Kombinationsversuch
wurden auf 0 ◦C, 23 ◦C, 30 ◦C, 40 ◦C, 50 ◦C, 60 ◦C und 70 ◦C festgelegt. Um den Einfluss der
Verwendung einer Probe für mehrere Relaxationsversuche zu prüfen, wurden bei 70 ◦C und
100 ◦C Relaxationstests an jungfräulichen Proben durchgeführt. Über Messung der Kraft
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Abb. 4.4: Relaxationskurven aus der DMA bei Zug-Belastung
bei konstanter Auslenkung, wird geräteintern der Relaxationsmodul berechnet, welcher
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dann über der Versuchsdauer des Einzelversuches entsprechend Abbildung 4.4 dargestellt
werden kann. Die beiden gestrichelten Kurvenverläufe entsprechen den zwei beschriebenen
Einzelrelaxationsversuchen bei 70 ◦C und 100 ◦C.
4.2.3 Relaxationsverhalten aus zyklischen Versuchen
Um das Relaxationsverhalten viskoelastischer Stoffe über mehreren Dekaden der Zeit zu
untersuchen, wären äußerst zeitaufwändige Messungen bei verschiedenen Temperaturen
wie unter Kapitel 4.2.1 vorgestellt, nötig.
Zusammenhang Frequenzbereich - Zeitbereich
Für viskoelastische Materialien kann im Bereich der in 3.1 erörterten Linearitätsgrenzen
auch aus zyklischen Untersuchungen im Frequenzbereich auf das Relaxationsverhalten im
Zeitbereich geschlossen werden.
Wird ein viskoelastisches Medium durch eine oszillierende Verschiebung angeregt, dann
setzt sich die komplexe Dehnung im eingeschwungenen Zustand aus
ε(t) = ε0 sin ωt . (4.2)
zusammen. Die Spannung, als Antwort des Systems, eilt der Dehnung um den Phasen-
winkel δ = 90◦ voraus und ergibt sich zu
σ(t) = σ0 sin(ωt + δ) . (4.3)
Unter Anwendung des Sinus-Additionstheorems kann die Spannung auch durch
σ(t) = σ0 sin ωt cos δ + σ0 cos ωt sin δ (4.4)
beschrieben werden. Hieraus ist leicht abzulesen, dass die Spannung aus einer Kompo-
nente der Amplitude (σ0 cos δ) besteht, deren Antwort direkt in Phase mit der Anregung
der Dehnung schwingt, und eine zweite Komponente der Amplitude (σ0 sin δ), die der
Anregung um den Phasenwinkels δ vorauseilt. Ersetzt man die erste Komponente durch
die Größe
E ′ =
σ0
ε0
cos δ
und die zweite Komponente durch
E ′′ =
σ0
ε0
sin δ ,
dann lässt sich Gleichung 4.4 zu
σ(t) = ε0E
′ sin ωt + ε0E
′′ cos ωt (4.5)
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umformulieren. Hierbei bezeichnet man E ′ als Speichermodul und E ′′ als Verlustmodul.
Aus beiden setzt sich der Komplexe Modul E∗ = E ′ + iE ′′ mit i =
√
−1 zusammen.
Ausgehend von der Darstellung des Relaxationsmoduls im Zeitbereich (vergl. Gleichung
3.15 und 3.34)
E(t) = E0
(
1−
N∑
i=1
ei
{
1− e−τ/τi
})
, (4.6)
lässt sich durch Übergang in den Frequenzbereich durch Anwendung der Fouriertrans-
formation [22] sich Real- und Imaginäranteil des komplexen Moduls wie folgt darstellen
[16, 45]:
E ′(ω) = E0 +
∫ ∞
0
Ė(ξ) cos(ωξ)dξ (4.7)
E ′′(ω) = −
∫ ∞
0
Ė(ξ) sin(ωξ)dξ . (4.8)
Einsetzen von 4.7 und 4.8 in Gleichung 4.6 und Ausführen der Fourier-Sinus- bzw. Kosi-
nustransformation führt zu
E ′(ω) = E∞ + E0
n∑
i=1
eiτ
2
i ω
2
1 + τ 2i ω
2
(4.9)
E ′′(ω) = E0
n∑
i=1
eiτiω
1 + τ 2i ω
2
. (4.10)
Es gilt zu beachten, dass die Parameter ei und τi sowohl für den Zeitbereich als auch für
den Frequenzbereich die selben sind.
Demzufolge können für thermorheologisch einfache Polymere, frequenzabhängige Ver-
suche bei unterschiedlichen Temperaturen durchgeführt und über die Zeit-Temperatur-
Verschiebung eine Masterkurve für den Speicher- und den Verlustmodul erstellt werden.
Durch eine geeignete Kurvenanpassung mit den Funktionen 4.9 und 4.10, lassen sich die
Parameter für das zeitabhängige Relaxationsverhalten ermitteln.
Frequenzabhängige Versuche
Gekoppelte zyklische frequenz- sowie temperaturabhängige Versuche wurden in zwei un-
terschiedlichen Prüfgeräten durchgeführt. Sowohl das Gerät DMA 242 der Firma Netzsch
als auch die DMA vom Typ Qualimeter Eplexorr der Firma Gabo wurden für Versuche
in uniaxialer Zugbelastung verwendet. Da das Prüfgerät der Firma Gabo gegenüber dem
von Netzsch (Fmax=8 N) Kräfte von 500 N realisieren kann, wurden hierfür Proben der
Abmessung 40×10×1 mm3 verwendet. Für die DMA der Firma Netzsch kamen die in
Kapitel 4.2.2 beschriebenen dünneren Probenstreifen (0.4 mm Dicke) zum Einsatz.
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Alle Messungen liegen in sogenannten Temperatur-Frequenz-Sweeps vor. Der Prüfablauf
gestaltet sich wie folgt: die Probe wird in das Prüfgerät eingebaut, danach die vorgegebene
Starttemperatur angefahren und dann mit der frequenzabhängigen Messung begonnen.
Dabei wird die Probe mit einer vorgegebenen Dehnungsamplitude um eine eingestellte
Mittellast zum Schwingen angeregt, beginnend mit der kleinsten Prüffrequenz. Sobald sich
das System auf der Prüffrequenz eingeschwungen hat, werden ≤ 100 Zyklen für die Erfas-
sung von Speicher- und Verlustmodul absolviert. Darauf folgend wechselt die Prüfmaschi-
ne zur nächst höheren Prüffrequenz. Wenn bei einer Temperatur alle Frequenzen geprüft
sind, wird das Zyklieren gestoppt, die Probe in Kraftsteuerung auf 1 N gehalten und die
nächste Prüftemperatur angefahren. Nach einer Verweildauer zum Temperaturausgleich
erfolgt wieder das zuvor beschriebe Frequenzprogramm. Dies wird solange fortgeführt, bis
die vorgegebene Maximaltemperatur erreicht ist.
Die Wahl der Prüffrequenzen erfolgt derart, dass sich auf der logarithmierten Zeitachse
äquidistante Schrittweiten ergeben. Das erleichtert die spätere Masterung der Kurvenseg-
mente von Speicher- und Verlustmodul um feste Intervalle der logarithmierten Frequenz.
In Tabelle 4.1 sind die verwendeten Prüffrequenzen, sowie deren logarithmierte Werte
aufgeführt.
Tab. 4.1: Prüffrequenzen in DMA
f in Hz 0.5 0.7 1.0 1.4 2.0 2.8 4.0
log f −0.30 −0.15 0.00 0.15 0.30 0.45 0.60
f in Hz 5.6 7.9 11.2 15.8 22.3 31.6 44.6 63.0
log f 0.75 0.90 1.05 1.20 1.35 1.50 1.65 1.80
Bestimmung des E-Moduls in 3-Punkt-Biegung
Die DMA ermittelt unabhängig vom Belastungsmodus den komplexen dynamischen3 Elas-
tizitätsmodul. In 3-Punkt-Biegung erfolgt die Berechnung nach der linearen Biegebalken-
theorie [5] bei gleichzeitiger Annahme eines rechteckigen Probenquerschnitts [18] (siehe
Gleichung 4.11).
|E∗| = Fa
Xa
· Ls
3
4 b0 d0
3 (4.11)
Dabei sind:
3In Anlehnung an die in den Normen DIN 53535 und DIN 53513 verwendeten Begrifflichkeiten, wird
bei der hier vorliegenden zyklischen Belastung mit unterschiedlichen Frequenzen vom dynamischen Modul
gesprochen.
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Fa Kraftamplitude [N] Xa Amplitude der Biegung [mm]
d0 Dicke der unbelasteten Probe [mm] Ls Stützweite des Auflagers [mm]
b0 Breite der unbelasteten Probe [mm]
Bestimmung des E-Moduls bei Zugbelastung
Bei Belastung im Zugmodus wird der E-Modul Gerät-intern gemäß DIN 53513 wie folgt
bestimmt:
|E∗| = FaL0
Lad0b0
· Lm + (Fm/Fa)La
L0
(4.12)
Neben den bereits bei der Biegung definierten Parametern sind:
Fm statische Vorlast [N] Lm Länge der Probe bei Vorlast [mm]
Fa Lastamplitude [N] La Amplitude der Längenänderung [mm]
d0 Dicke der unbelasteten Probe [mm] b0 Breite der unbelasteten Probe [mm]
Die Berechung des komplexen dynamischen Moduls nach Gleichung 4.12 berücksichtigt
bereits eine Korrektur in der Bezugsgröße des Probenquerschnitts.
Bestimmung des Verlustfaktors tan δ
Sowohl bei Biegung als auch bei uniaxialer Dehnung wird für die Bestimmung von
Speicher- und Verlustanteil des komplexen dynamischen Moduls die Phasenverschiebung
gemessen, mit der die Spannung der Dehnung vorauseilt. Dies geschieht über simulta-
ne Messung der Kraft und der Längenänderung der Probe. Der Verlustfaktor verbindet
Speicher- und Verlustmodul wie folgt:
tan δ(ω) =
E ′′(ω)
E ′(ω)
(4.13)
Werden der komplexe dynamische Elastizitätsmodul |E∗| und der Verlustfaktor tan δ ge-
messen, dann kann über die Beziehungen
E ′(ω) = |E∗| cos δ(ω)
E ′′(ω) = |E∗| sin δ(ω)
sowohl der Speicher- als auch der Verlustanteil des komplexen dynamischen Elastizitäts-
moduls berechnet werden.
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4.2.4 Masterung der zyklisch - dynamischen Messwerte
Liegen Messwerte aus einer dynamisch-mechanischen Analyse DMA im Multifrequenzmo-
dus vor, so können diese einer Zeit-Temperatur-Verschiebung ZTV unterzogen werden. Le-
wen [32] stellte ein Verfahren zur automatischen Masterung dynamischer Messdaten vor.
Dabei werden die Steigungen und Größenskalenwerte zweier aufeinander folgender Tem-
peraturen verglichen und so lange gegeneinander verschoben, bis die Fehlerquadratsumme
minimal ist. Häufig bieten die Prüfmaschinenhersteller in der zugehörigen Auswertesoft-
ware eigene Werkzeuge zur Masterung an. Damit kann im Idealfall gewählt werden, nach
welcher der gemessenen Größen (Speichermodul, Verlustmodul oder Verlustfaktor tan δ)
die Masterung ausgeführt werden soll [2]. Bei einer Masterung ausschließlich nach dem
Speicheranteil führt dies in Temperaturbereichen, in denen keine Dispersionserscheinun-
gen auftreten zu viel zu großen Verschiebungswerten. Die Ursache hierfür liegt in der ein-
fachen Temperaturabhängigkeit der Steifigkeit eines Materials. Aus diesem Grund wurde
in dieser Arbeit eine eigene Software entwickelt, mit der sich Masterungen sowohl auto-
matisch, in Anlehnung nach [32] durchführen lassen, jedoch auch manuell korrigieren bzw.
vollständig von Hand mastern lassen. Die Automatikfunktion arbeitet auch hier immer
nur nach einer durch den Nutzer zu spezifizierenden Größe E ′, E ′′ oder dem Verlustwinkel
tan δ. Das Maß, um welches die einzelnen frequenzabhängigen Werte von aufeinanderfol-
genden Temperaturen gegeneinander verschoben werden müssen, ergibt sich wenn die
Fehlerquadratsumme in Gleichung 4.14 minimale Werte annimmt.
χ2 =
1
(nf − nol)
[
nol∑
i
(Si − S̃i)2 +
nol∑
i
(mi − m̃i)2
]
(4.14)
Hierbei stehen die Parameter nf für die Anzahl der Frequenzstützstellen der Kurvenseg-
mente, nol für die Anzahl der Stützstellen die sich zwischen zwei aufeinanderfolgenden
Kurvensegmenten in Überdeckung befinden, Si die Steigungen der Kurvensegmente zwi-
schen zwei Stützstellen und mi die Mittelwerte der zu betrachtenden Größe (E
′, E ′′, tan δ)
zwischen zwei Frequenzstützstellen.
4.3 Versuchsmethoden zur Bestimmung der Poisson-
zahl
Die Poissonzahl gibt das negative Verhältnis der Lateraldehnung zur Längsdehnung im
Zugversuch an.
ν = −εQ
εL
(4.15)
Da die Poissonzahl nur im linear-elastischen Bereich eines Werkstoffes definiert ist, muss
sie auch in diesem Bereich gemessen werden, was deren Bestimmung aufwändig gestaltet.
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Im Fall von Polymerwerkstoffen sind die Linearitätsgrenzen der Viskoelastizität (siehe
Kap. 3.1.1) maßgebend. Annähernd lässt sich angeben, dass die Messung der Poissonzahl
bei Längsdehnungen von < 0.5 % erfolgen sollte. Der physikalisch sinnvolle Bereich der
Poissonzahl für homogene isotrope Werkstoffe liegt zwischen 0 und 0.5. Das heißt, die
Lateraldehnung ist maximal halb so groß wie die Längsdehnung, was vollständiger In-
kompressibilität entspricht [22]. Da insbesondere aus Klebstoffen für die AVT nur kleine
Prüfkörper gefertigt werden können, sind folglich die resultierenden Verschiebungen in
den mechanischen Untersuchungen sehr gering. Zur Detektierung der Querdehnung wird
oftmals die Auflösungsgrenze der Messsysteme erreicht [23].
4.3.1 Literaturüberblick
Die Bestimmung der Poissonzahl von Werkstoffen kann mit unterschiedlichen Messver-
fahren erfolgen. Dabei lassen sich die Verfahren in zwei prinzipielle Gruppen teilen.
• Mechanische Anregung der Werkstoffprobe zum Schwingen bei gleichzeitiger Detek-
tion von Resonanzfrequenzen oder Wellenlaufzeiten für unterschiedliche Anregungs-
moden
• Mechanische Auslenkung einer Werkstoffprobe bei gleichzeitiger Messung der Quer-
dehnung im Vergleich zur aufgebrachten Längsdehnung
Die besondere Herausforderung bei viskoelastischen Materialien ist die Poissonzahl in
Abhängigkeit von der Belastungsdauer zu ermitteln. Hervorgehend aus dem geforderten
Anwendungsbereich kommen unterschiedliche Temperaturen erschwerend hinzu. In der
Literatur existieren vor allem Ansätze, die zeitabhängige Poissonzahl durch zeitgleiche
Messung der Lateraldehnung in Bezug zur Längsdehnung, die durch die Auslenkung der
Probe vorgegebenen wird, zu bestimmen.
Die Untersuchung nach letztgenannter Methode kann wiederum in berührende bezie-
hungsweise in berührungslose Messung der Querdehnung unterteilt werden. Arzoumanidis
und Liechti [4] führen z.B. Kriechversuche in Zug- und Scherbelastung durch. Unter An-
wendung eines Spezialextensometers kann die jeweilige Querdehnung gemessen werden.
Hierbei muss jedoch großer Aufwand in das Extensometer investiert werden, damit die
Messschneiden des Extensometers die Probe während des Versuches nicht beeinflussen.
O’Brien, Sottos und White [39] zeigen am Beispiel der Moiré Interferometrie in Kriech-
experimenten, die zeitabhängige Lateraldehnung berührungslos auf der Probenoberfläche
zu messen. Jedoch wird insbesondere bei erhöhten Temperaturen ein Tanzen der Interfe-
renzmuster beobachtet, was die Bestimmung der Poissonzahl erschwert. Als ein weiteres
Beispiel seien die Aktivitäten von Weber, Wolf und Dünger [55] genannt. Sie führten
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Kriechversuche an PE-Schaum durch und erfassten die Dehnung auf der Probenober-
fläche berührungslos mittels Weißlichtinterferometrie. Die Weißlichtinterferometrie erfor-
dert ähnlich der Laserextensometrie ein regelmäßiges Streifenmuster auf der Probenober-
fläche. Insbesondere bei erhöhten Temperaturen können sich diese feinen Streifenmuster
verformen, was zu einer Verfälschung der Messergebnisse führen kann.
Als mögliche Alternative wird das berührungslose Messen von Längs- und Querdehnung
mittels Videoextensimentrie beschrieben. In diesem Fall erfolgt die Bestimmung der Pois-
sonzahl im Zugversuch und ist näher in [10] beschrieben. Dabei wird eine Schulterzugprobe
in einer Univeralprüfmaschine eingespannt und auf Zug belastet. Die Probe wird diffus von
hinten beleuchtet, so dass von einer gegenüber angebrachten Kamera die Probe schwarz
vor einem weißen Hintergrund erscheint. Zur Optimierung des Verfahrens wird mit zwei
Kameras gearbeitet. Eine Kamera fokussiert auf die Breite der Probe und verfolgt die Brei-
tenänderung während des Versuches. Die zweite Kamera erfasst die gesamte Prüflänge der
Probe. Über die Prüflänge der Probe sind Messmarken aufgeklebt, welche sich bei einer
Längsdehnung der Probe voneinander entfernen. Die Bewegung der Messmarken detek-
tiert die zweite Kamera und damit die Längsdehnung. Die erste Kamera hingegen wertet
die Lateraldehnung aus. Aus beiden Dehnungen kann wiederum die Querkontraktion und
damit auch die Poissonzahl ausgewertet werden. Ein großer Vorteil dieses Verfahrens liegt
in der Regelung des Versuches. Die optisch erfassten Dehnungssignale können über einen
geschlossenen Regelkreis direkt für die Steuerung der Prüfmaschine verwendet werden.
Somit müssen nach Versuchsende nicht mit aufwändigen Algorithmen die Kraft und Deh-
nungssignale synchronisiert werden. Insbesondere bei kleinen Probengeometrien wird der
Messfehler der Querdehnung verhältnismäßig groß, was einer genauen Bestimmung der
Poissonzahl widerspricht.
In der Literatur ist zu beobachten, dass aufgrund der messtechnischen Schwierigkeiten
bei der Bestimmung der Poissonzahl, viele Arbeiten auch mit theoretisch-mathematischen
Ansätzen der Poissonzahl nähern. Koreck et al. [29] erarbeiteten z.B. ein mathematisches
Verfahren, um aus Messungen der Wellenlängenverschiebung bei Ultraschallanregung ei-
ner dünnen Klebschicht, auf die elastischen Eigenschaften (die Poissonzahl inbegriffen)
der Schicht zu schließen. Lakes und Wineman [30] geben eine theoretische Abhandlung
über zeitabhängige Poissonzahl für viskoelastische Materialien. Sie beziehen sich nicht
ausschließlich auf Polymere sondern auch Wabenkörper und Schäume, und widerspre-
chen der These von Tschoegl [52], dass die Poissonzahl in der Viskoelastizität immer eine
monoton steigende Funktion über der Zeit sein muss.
Hilton [23] gibt einen guten Überblick, wer sich bereits experimentell oder theoretisch der
zeitabhängigen Poissonzahl genähert hat.
Im Folgenden werden zwei in dieser Arbeit angewandten Prüfmethoden vorgestellt. Dabei
repräsentiert jedes dieser beiden Verfahren jeweils Eines aus der weiter oben genannten
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Gruppen. Zuerst wird auf das Messverfahren mittels Ultraschallanregung eingegangen,
danach die Messung des Dehnungsfeldes auf der Oberfläche einer Zugprobe vorgestellt.
4.3.2 Ultraschallverfahren
Das Ultraschallverfahren wird zur Charakterisierung mechanischer Werkstoffeigenschaften
breit eingesetzt. Besonders bekannt ist die Bestimmung des Elastizitätsmoduls und Schub-
moduls an isotropen Werkstoffen mittels Messung der Schallgeschwindigkeiten von longi-
tudinalen und transversalen Schallwellen. Da bei polymeren Werkstoffen die elastischen
Eigenschaften sich sowohl mit der Temperatur als auch mit der Belastungsgeschwindigkeit
bzw. -dauer stark ändern, muss bei der Bestimmung dieser Eigenschaften der Einsatz sehr
hoher Frequenzen (meist im hohen Kiloherz- bis Megaherzbereich) berücksichtigt werden.
Ein Messaufbau zur Bestimmung der elastischen Eigenschaften von Lacken und Klebstof-
fen während und nach deren Aushärtung wird von Alig und Oehler [53] vorgeschlagen.
Abbildung 4.5 zeigt schematisch den Versuchsaufbau. Kernstück der Messapparatur ist
die Messzelle, welche aus einem Quarzglaskörper mit sehr kleinem Dämpfungskoeffizienten
besteht. An der Unterseite des Glaskörpers wird ein Ultraschallwandler angekoppelt. Die-
ser kann sowohl Transversal- als auch Longitudinalwellen emittieren. Der Wandler wird
mittels einer Steuerelektronik zwischen Sende- und Empfangsbetrieb umgeschaltet. Auf
der Oberseite der Messzelle wird die Klebstoffprobe im unausgehärteten Zustand aufge-
bracht. Zur Aushärtung des Klebstoffes wird die Zelle auf 80 ◦C aufgeheizt und bei dieser
Temperatur gehalten. Die Messung wird unmittelbar nach Aufbringen des zu untersu-
chenden Klebstoffes gestartet und die Laufzeiten der Schallwellen durch den Glaskörper,
nach Reflexion an der Grenzfläche zwischen Glaskörper und Klebstoff, kontinuierlich auf-
gezeichnet. Um die Werte der elastischen Moduln zu bestimmen, bedient man sich der
Theorie der Wellenoptik. Durchtritt eine elasto-mechanische Welle eine Grenzfläche zwei-
er unterschiedlich dichter Medien, so wird ein Teil der Welle direkt an der Grenzfläche
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Abb. 4.5: Prinzipdarstellung der Ultraschallmessung
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reflektiert, ein anderer Teil an der Grenzfläche gebrochen (siehe Abbildung 4.6). Longi-
tudinalwellen und Transversalwellen besitzen in Festkörpern verschiedene Ausbreitungs-
geschwindigkeiten. Ausgehend von dieser Tatsache lassen sich wie in Abbildung 4.5 dar-
gestellt, die Grenzflächenechos von den Longitudinalwellen und den Transversalwellen
zu unterschiedlichen Zeitpunkten detektieren. Das Amplitudenverhältnis von der auf die
θT θT
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T0
T'
L'
T
L
θ'
Abb. 4.6: Ausbreitung einer transversalen Schallwelle mit Modenumwandlung an der Grenzfläche zwi-
schen Messzelle und Probe
Grenzfläche einfallenden Welle und der reflektierten Welle wird durch den Reflexionsko-
effizienten r = A/A0 angegeben. Da der Klebstoff viskoelastisches Materialverhalten be-
sitzt ist der Reflexionskoeffizient eine komplexe Größe r∗ und lässt sich durch Gleichung
4.16 darstellen. Die Größen ZGlas und ZKlebstoff sind die Schallimpedanzen der einzelnen
durchschallten Medien. Die Schallimpedanz des Klebstoffs ist nach Gleichung 4.17 eine
komplexe Größe.
r∗ = r eiϕ =
Z∗Glas cos θ − Z∗Klebstoff cos θ′
Z∗Glas cos θ + Z
∗
Klebstoff cos θ
′ (4.16)
Z∗Klebstoff = ZGlas
cos θ
cos θ′
1− r2 + i 2r sin ϕ
1 + r2 + i 2r sin ϕ
(4.17)
Für die Reflexion an der Grenzfläche Quarzglas/Klebstoff lässt sich die Schallimpedanz
des Klebstoffes sowohl für Longitudinalwellen (Gleichung 4.18) als auch Transversalwellen
(Gleichung 4.19) in Realanteil R und Imaginäranteil X auflösen. Über die Dichte des zu
untersuchenden Mediums erhält man Speicher- und Verlustanteil für den Longitudinal-
wellenmodul (L′, L′′) und den Scherwellen- oder Schubmodul (G′, G′′).
longitudinal Z2Kleb,L = (RL + i XL) = % (L
′ + i L′′) (4.18)
transversal Z2Kleb,T = (RT + i XT ) = % (G
′ + i G′′) (4.19)
Mittels folgender Zusammenhänge lassen sich die elastischen Konstanten Kompressions-
modul K, E-Modul E und Poissonzahl ν des Klebstoffs unter Annahme von Isotropie,
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jeweils für Speicher- und Verlustanteil berechnen [53].
K = L− 4
3
G E =
3L− 4G
L/G− 1
ν =
L/2−G
L−G
(4.20)
Mit dieser Messmethode findet die Bestimmung der Poissonzahl bei sehr kleinen Deforma-
tionsamplituden statt. Deshalb wird von der Einhaltung der in Kapitel 3.1.1 aufgeführten
Limitierungen ausgegangen.
Bei der weiteren Verwendung der Ergebnisse, die mit diesem Messverfahren ermittelt
wurden, muss sowohl die hohe Prüfgeschwindigkeit (Ultraschallfrequenz) als auch die
erhöhte Temperatur von 80 ◦C bei der Auswertung der Ergebnisse berücksichtigt werden.
Die Longitudinalwellen werden mit einer Frequenz von 8 MHz, die Transversalwellen mit
einer Frequenz von 5 MHz vom Ultraschallwandler emittiert.
Der Nachteil dieses Messverfahrens liegt im eingeschränkten Prüftemperaturbereich, der
vor allem durch den Klebstoff zwischen dem Ultraschallwandler und dem Glaskörper be-
stimmt ist. Beim Abkühlen von der Prüf- oder Aushärtetemperatur ändert sich neben der
akustischen Impedanz des zu untersuchenden Klebstoffes auf der Oberseite der Messzelle,
auch die des Klebstoffes, mit dem der US-Wandler an den Glaskörper fixiert ist. Es ist
also in jedem Fall notwendig, eine Referenzmessung der leeren Messzelle durchzuführen.
Dazu müsste nach der Messung des Aushärteverlaufs und dem Aufbau der elastischen
Moduln, der Klebstoff von der Messzelle entfernt werden. Ausgehärtete Epoxidharzkleb-
stoffe lassen sich jedoch nur schwer oder gar nicht von der Glasoberfläche entfernen. Des
Weiteren entstehen an der Grenzfläche Klebstoff/Glaskörper hohe mechanische Spannun-
gen, die auf die Reaktionsschwindung sowie die thermische Ausdehnung des Klebstoffes
beim Abkühlen zurückzuführen sind. Diese Spannungen können sogar zum Ausplatzen des
Glases unter dem zu untersuchenden Klebstoff führen und damit die gesamte Messzelle
für die nachfolgende Referenzmessung der Leerzelle untauglich machen.
4.3.3 Messung der Querdehnung im Zugversuch mit Grauwert-
korrelation
Ein weiteres direktes Verfahren zur Bestimmung der Poissonzahl ist die synchrone Ana-
lyse von Längs- und Querdehnung im Zugversuch mittels optischer Auswertung der Pro-
benoberfläche. Diese Methode ist wie z.B. die Videoextensometrie ein berührungsloses
Messverfahren [14]. Die Bestimmung von lokalen Dehnfeldern auf der Probenoberfläche
erlaubt auch die Evaluierung von anderen Werkstoffparametern, wie zum Beispiel der
thermische Ausdehnungskoeffizient [27].
Während der Deformation der Probe (hier: Zugbelastung von den in Kapitel 4.2.1 be-
schriebenen Zugproben) wird die Probenoberfläche während des Versuchs von einer Ka-
mera mit bis zu 2 Bildern pro Sekunde aufgenommen. Die erfassten Bilder können nun
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mittels Grauwertkorrelationsanalyse bezüglich der an der Probenoberfläche auftretenden
Dehnungsfelder ausgewertet werden. Hierbei werden im Bereich eines vorgegeben Such-
fensters die Grauwerte des aktuellen Bildausschnitts mit denen eines gewählten Referenz-
bildes verglichen. Über eine Regressionsanalyse werden die in der Fläche liegenden (in
plane) Verschiebungen von Probenoberflächenmerkmalen des aktuellen Bildes, bezogen
auf ein gewähltes Referenzbild der undeformierten Probe, ermittelt. Mit der Grauwert-
korrelation lassen sich sogar Verschiebungen detektieren, die kleiner als die Größe der Pixel
des verwendeten Sensors der Kamera sind. Dies wird zum Beispiel über Splineinterpolati-
on realisiert [59]. Somit können selbst bei vergleichsweise großen Bildausschnitten ( 2 mm)
noch Verschiebungen von < 1 µm festgestellt werden [28]. Mit der Grauwertkorrelation
ist also eine höchst genaue und gleichzeitige Messung von Quer- und Längsdehnung auf
der Probenoberfläche möglich, was wiederum eine exakte Bestimmung der Poissonzahl
nach sich zieht.
Die Probenoberfläche muss für diese Versuche ein möglichst statistisch verteiltes Mus-
ter aufweisen. Kratzer oder Riefen, die von mechanischer Bearbeitung der Oberfläche
herrühren, können aufgrund ihrer Periodizität zu Fehlinterpretation bei der Grauwertana-
lyse führen und damit fehlerhafte Ergebnisse produzieren. Die besten Ergebnisse werden
durch Besprühen der Probenoberfläche mit Kreidespray erzielt.
Um die Verschiebungen auf der Probenoberfläche während des Versuches möglichst ge-
nau bestimmen zu können, müssen systembedingte Fehlerquellen quantifiziert bzw. ganz
ausgeschlossen werden. Der Einfluss von Größenänderungen im aufgenommenen Bild der
Probenoberfläche, der durch das Verlassen der Fokusebene der Probenoberfläche zustande
kommen kann, wird durch den Einsatz eines telezentrischen Objektivs vermieden. Ande-
rerseits wird bei der Probeneinspannung darauf geachtet, dass die Probe bei Belastung
exakt rechtwinklig zur optischen Achse des Objektives ausgerichtet ist. Für eine aus-
reichende Schärfentiefe wird eine entsprechend kleine Aperturblende gewählt. Um eine
momentenfreie Zugbelastung zu gewährleisten sind die Spannzeuge kugelgelagert.
Die Zugproben werden im Schulterbereich durch die Spannzangen flach eingeklemmt. Die
Flächenpressung bewirkt eine Ausdehnung der Probe in axialer Richtung analog Abbil-
dung 4.7b. Um ein Defokussieren der Probenobeflächen zu umgehen, werden alle Proben
mittels eines Drehmomentschlüssels gleich stark eingespannt und durch Aufbringen ei-
ner kleinen Vorlast von 1 N in ihre Ausgangsform zurückgebracht (Abb.4.7a). Erst in
diesem Zustand erfolgt die Fokussierung, und sie wird während des Versuchs nicht mehr
verändert.
Die Versuchsführung gestaltet sich wie folgt:
• Festspannen der Probe mit 5 Nm
• Aufbringen der Vorlast von 1 N
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(a) (b)
Abb. 4.7: Probenausdehnung und Beulen durch Einklemmen der Schultern in Spannklemmen
• Dehnen der Zugprobe mit 0.2 mm/min bis zur Gesamtdehnung von 0.5 %
• Bilderfassung der Probenoberfläche im Bereich der Messlänge der Probe mit einer
Erfassungsrate von 2 Bildern pro Sekunde
Nach abgeschlossenem Versuch werden die aufgezeichneten Bilder mittels der Grauwert-
korrelationssoftware VEDDACrseparat ausgewertet. Hierzu muss ein Referenzbild festge-
legt werden, auf welches die restlichen Bilder für die Bestimmung des Verschiebungsfeldes
bezogen werden. In [47] wurde erarbeitet, dass es bei der Wahl des Referenzbildes sinnvoll
ist, auf das letzte Bild der Serie zurückzugreifen und die Korrelationsanalyse invers, also
vom letzten zum ersten Bild, durchzuführen. Die Parameter für die Korrelationsanalyse
sind Tabelle 4.2 zu entnehmen. Für das vorliegende Klebstoffmaterial wurden Versuche
Tab. 4.2: Parameter für VEDDAC Korrelationsanalyse
Korrelationsparameter
Gitterraster 40x40
Referenzfeld 100
Messfeld 140
Refreshmodus 0 (revers)
Referenzbild Endbild
mit Grauwertkorrelationsanalyse bei Temperaturen von 23 ◦C C, 60 ◦C und 100 ◦C durch-
geführt.
Kapitel 5
Ergebnisse und Diskussion des
Relaxationsverhaltens
Im ersten Teil werden die Ergebnisse der zyklischen Versuche in der dynamisch-
mechanischen Analyse (DMA) vorgestellt. Dabei wird auf den Zeit-Temperatur-
Zusammenhang eingegangen und gezeigt, in welcher Weise sich das Relaxationsverhal-
ten über große Zeit- und Temperaturbereiche durch Kombination von Zeit-Temperatur-
Verschiebung (ZTV) und dem Übergang vom Frequenz- in den Zeitbereich beschreiben
lässt.
Anhand der durchgeführten direkten Relaxationsversuche wird auf die Gültigkeit der ZTV
und der Übertragung aus dem Frequenzbereich in den Zeitbereich eingegangen. Hiebei
wird insbesondere der Fehler, der sich über die Messungen und angewandten Methoden
fortpflanzt, betrachtet.
5.1 Ergebnisse der zyklischen Versuche
Wie in Kapitel 4.2.3 auf Seite 29 beschrieben, wurden am zu untersuchenden Klebstoff
verschiedene zyklische Versuche durchgeführt. Zunächst soll auf den Unterschied der Er-
gebnisse mit den Belastungsmoden Biegung und Zug eingegangen werden. Darauf folgend
werden die Ergebnisse der Temperatur-Frequenz-Sweeps vorgestellt und die Erstellung
der Masterkurven diskutiert.
5.1.1 Zug- und Biegebelastung in der DMA
Es gilt die Frage zu klären, ob die Ergebnisse aus den Versuchen mit Biegebelastung
mit denen unter Zugbelastung vergleichbar sind. Wäre das der Fall, dann könnte auf die
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vereinfachte Probenspannvorichtung in Biegung zurückgegriffen werden. In Abbildung 5.1
sind für ausgewählte Prüffrequenzen die Werte des Speichermoduls E ′ für Biege- und Zug-
belastung dargestellt. Beide Ergebnisse wurden im gleichen Gerät der Firma NETZSCH
ermittelt. Decken sich die Werte bei tiefen Temperaturen noch recht gut, differieren sie bei
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Abb. 5.1: Gegenüberstellung der Werte des Speichermoduls E’ bei temperaturabhängier Messung in der
DMA für ausgewählte Prüffrequenzen zwischen 0.5 Hz und 5 Hz
Überschreiten der Glasübergangstemperatur um bis zu 50 %. In [59] wurde ein ähnliches
Abweichen zwischen Biege- und Zugbelastung beobachtet und unter anderem mit dem
Überschreiten der Linearitätsgrenzen der Elastizität in der Randfaser erklärt. Die Ergeb-
nisse aus den DMA Untersuchungen in Zugbelastung decken sich besser mit den qua-
sistatischen Relaxationsversuchen unter ebenfalls zügiger Belastung. Aus diesem Grund
werden für die weiteren Betrachtungen ausschließlich die zyklischen Ergebnisse aus der
DMA verwendet, die im Zugmodus gewonnen wurden.
5.1.2 Masterung
In der DMA können mittels frequenzabhängiger Versuche nur vergleichsweise kleine
Zeiträume untersucht werden. Konkret sind das Messungen zwischen 0.1 Hz und 63 Hz,
was auf der Zeitskala in etwa 0.1 s bis 10 s entspricht. Wie bereits in Kapitel 4.2.4 auf
Seite 33 beschrieben, kann mit Hilfe der Zeit-Temperatur-Superposition durch Verschie-
ben der einzelnen Messkurven entlang der Frequenzskala eine sogenannte Masterkurve
erstellt werden. Exemplarisch ist in Abbildung 5.2 dargestellt, wie sich für die einzelnen
Größen, Speicher-, Verlustmodul und Phasenverschiebung tan δ bei Vergleich dreier fre-
quenzabhängiger Messungen bei 60 ◦C , 65 ◦C und bei 70 ◦C ihre Verschiebungen darstel-
len. Hierbei ist die Messung bei 65 ◦C als Referenz gewählt worden. Das Zeit-Temperatur-
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Abb. 5.2: Prinzip der Zeit-Temperaturverschiebung anhand drei ausgewählter Prüftemperaturen für den
Speichermodul E’, den Verlustmodul E” und der Dämpfung tan δ
Superpositionsprinzip besagt, dass durch horizontales Verschieben die Kurven, bezogen
zur Messung bei der Refrenztemperatur, zur Deckung gebracht werden sollen. Für den
Fall des Speichermoduls E ′ in Abbildung 5.2 wurde eine günstige Verschiebung gefunden,
wobei die Verschiebung hätte tendenziell noch größer ausfallen können. Die gleichen Ver-
schiebungen sind hier auch bei 60 ◦C und 70 ◦C auf die Kurvensegmente von Verlustmodul
E ′′ und Dämpfung tan δ angewendet. Im Gegenteil zum Speichermodul ist bei Betrach-
tung der beiden letztgenannten Größen die Verschiebung eher zu gering ausgefallen.
Je nach dem, wie nah die Messtemperaturen an den Dispersionsgebieten des untersuchten
Materials liegen, treten die oben festgestellten Abweichungen für die drei betrachteten
Größen mal mehr oder weniger stark auf. Diese Tatsache lässt den Schluss zu, dass die
automatische Masterung nach nur einer charakteristischen Größe (E ′, E ′′, tan δ) zu feh-
lerhaften Verschiebungsfaktoren A(T ) führen kann. Aus diesem Grund werden die Mas-
terungen der Temperatur-Frequenz-Sweep Messungen manuell mit der in Kapitel 4.2.4
auf Seite 33 vorgestellten Software durchgeführt. Hierbei werden immer alle drei zuvor-
genannten Größen bei der Verschiebung von zwei Kurven aufeinanderfolgender Messtem-
peraturen berücksichtigt. Als Beispiel befinden sich hierfür im Anhang A.1 auf Seite 79
Graphen mit unterschiedlichen Auswertemethoden – automatisch nach den drei Einzel-
größen, und manuell unter Berücksichtigung aller drei Größen gemeinsam. Abbildung 5.3
auf der nächsten Seite verdeutlicht sehr gut, wie unterschiedlich die Verschiebungswer-
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Abb. 5.3: Verschiebungsfaktor nach Automasterung (E’) und manueller Korrektur. Tref = 110 ◦C
te bei automatischer Masterung nach dem Speichermodul sein können. Insbesondere bei
tieferen Temperaturen (< TG-50
◦C ) wird mit der automatischen Masterung eine viel
zu große Verschiebung ermittelt, die nicht auf im Werkstoff stattfindende Dispersions-
prozesse zurückzuführen ist. Da die Zeit-Temperatur-Verschiebung (ZTV) später für die
Bestimmung der viskoelastischen Größen im Zeitbereich verwendet werden soll, führen
die zu großen Verschiebungswerte zu Fehlern in der Berechnung der Relaxationszeiten bei
tieferen Temperaturen. Schon bei Raumtemperatur ergeben sich Differenzen in der ZTV
von circa 6 Zeitdekaden, was einen Unterschied in der Relaxationszeit von 1 Sekunde zu
circa 11 Tagen verursacht.
Anhand welcher Kriterien die Masterung, insbesondere auch bei tiefen Temperaturen,
geprüft werden kann, wird im folgenden Kapitel beschrieben.
5.2 Zeit-Temperatur-Verschiebung
Im vorhergehenden Kapitel wurde die Masterung der frequenz- und temperaturabhängi-
gen Messungen vorgestellt. Die Zeit-Temperatur-Verschiebung ist aufgrund im Werkstoff
stattfindender primärer und sekundärer Relaxationsprozesse möglich. Der Glasübergang
ist als primäre Relaxationserscheinung zu betrachten. Hier ändert der Polymer sein Ver-
halten von einem amorphen Festkörper, unterhalb der Glasübergangstemperatur, zu ei-
ner amorphen Flüssigkeit. Teilkristalline Bereiche sind davon nicht betroffen, sofern de-
ren Schmelztemperatur oberhalb der Glasübergangstemperatur liegt. Trägt man die aus
der Masterung erhaltenen Verschiebungsfaktoren (auf der logarithmischen Frequenz- oder
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Abb. 5.4: Zeit-Temperaturverschiebungskurven für Einzelmessungen in DMA
Zeitskala) über der Temperatur auf, dann erhält man mit ±50 K um die Glasübergang-
stemperatur ein Hyperbel-ähnlichen Zusammenhang. Dieser lässt sich, wie in der Literatur
weitläufig beschrieben (z.B. [22, 45, 37]), durch den empirisch gefundenen Ansatz nach
Williams, Landel und Ferry
log A(T ) = − C1(T − TRef )
C2 + T − TRef
(5.1)
beschreiben. Dieser Zusammenhang wird verbreitet als WLF-Gleichung bezeichnet. Die
in der Gleichung angegebene Referenztemperatur ist in der Regel die Glasübergangstem-
peratur. In Abbildung 5.4 sind die Zeit-Temperatur-Verschiebungskurven (kurz: ZTV-
Kurven) von verschiedenen Messungen aufgetragen. Alle ZTV-Kurven wurden durch
manuelle Masterung der frequenz- und temperaturabhängigen Messungen ermittelt. Es
ist gut zu erkennen, dass die sich um den Glasübergangsbereich in allen Fällen der
ZTV-Graph als Hyperbel-ähnlich darstellt. Beispielhaft sind die Graphen der WLF-
Anpassungsfunktionen für drei ausgewählte Proben eingetragen. Für den Bereich ±50 K
um TG beschreibt die WLF-Funktion die Zeit-Temperatur-Verschiebung sehr gut. Jedoch
differieren die ZTV Kurven zwischen den einzelnen Proben relativ stark, was auch zu ent-
sprechend unterschiedlichen Fitparametern der WLF Funktion führt. In Tabelle 5.1 sind
die Parameter für alle 5 Proben mit ihren Referenztemperaturen eingetragen. Abgesehen
von Probe 4, sind die Fitparameter der WLF Funktion für die Untersuchung in der
Netzsch DMA sehr ähnlich, was die Reproduzierbarkeit der durchgeführten Masterung
unterstreicht. Probe 4 zeigt auch in den Absolutwerten von Speicher- und Verlustmodul
stärkere Abweichungen, was gegebenenfalls auf eine Probeninhomogenität zurückzuführen
ist. Die in der Gabo Prüfmaschine untersuchte Probe 1 weist eine abweichende ZTV im
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Tab. 5.1: WLF Fitparameter
Probe Prüfgerät C1 C2 TRef
1 Gabo 36 336 110 ◦C
2 Netzsch 21 110 100 ◦C
3 Netzsch 22 115 100 ◦C
4 Netzsch 6 59 100 ◦C
5 Netzsch 22 125 100 ◦C
Glasübergangsbereich auf. Zum einen kann das auf die unterschiedliche Probengeome-
trie (siehe Kapitel 4.2.2 auf Seite 27) zurückgeführt werden, zum anderen ist in jedem
Prüfgerät die Art der Temperierung und die Messstelle der Temperatur leicht verschie-
den, so dass hier diese Abweichung erklärbar ist.
Zu den Abweichungen der ZTV bei tieferen Temperaturen (< TG−50 K) vom Kurvenver-
lauf der WLF Funktion wird in Kapitel 5.2.1 auf der nächsten Seite näher eingegangen.
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Abb. 5.5: Masterkuvern von Speichermodul E′, Verlustmodul E′′ und Dämpfung tan δ: (a) Rohdaten;
(b) geglättet mit FFT Filter
Nach Durchführen der ZTV erhält man Masterkurven für die drei charakteristischen
Größen. Abbildung 5.5(a) zeigt exemplarisch die Masterkurven für Speichermodul, Ver-
lustmodul und Dämpfung nach Masterung der DMA Ergebnisse von Probe 1 in Ta-
belle 5.1. In den Bereichen außerhalb der Relaxationgebiete ergeben sich, verursacht
durch geringe Verschiebungsfaktoren und leichte Abweichungen der Messergebnisse bei
den einzelnen Temperaturen, Datenanhäufungen. Dies fällt in Abbildung 5.5(a) speziell
im Frequenzbereich zwischen 1011 und 1015 für den Verlustmodul und Dämpfung auf. Für
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eine spätere Kurvenanpassung der Masterkuven wird eine Glättung von Speicher- und
Verlustmodul durchgeführt, was einen weniger streuenden Kurvenverlauf (siehe Abbil-
dung 5.5(b)) zur Folge hat. Es kam eine 3-Punkte FFT-Glättung1 für den Speichermodul
und eine 10-Punkte FFT-Glättung für den Verlustmodul und Dämpfung zum Einsatz.
5.2.1 Sekundärer Relaxationsmechanismus - Arrheniusansatz
Wie bereits zuvor beschrieben, gilt für thermorheologisch einfache Materialien, das ZTV
Prinzip um den Glasübergang. Da bei tieferen Temperaturen keine primären Dispersi-
onsgebiete im Werkstoff mehr vorhanden sind, lässt sich das annähernd asymptotische
Verhalten der ZTV-Graphen in Abbildung 5.4 auf Seite 45 erklären. Um den gesamten
Temperaturbereich mit einer Verschiebungsfunktion abzudecken ist die WLF Gleichung
nicht mehr geeignet.
Woicke [60] schlägt hierfür einen arctan-Ansatz vor. Pahl et al. [40] verwenden einen Ex-
ponentialansatz für die ZTV, welcher auch in [7], [24] und [38] angewendet wird. Bei den
letzteren beiden in Kombination mit dem Aushärtungsgrad von Reaktionsharzen. Ferner
ist aus der Literatur [45, 54] bekannt, dass bei tieferen Temperaturen sogenannte se-
kundäre Relaxationserscheinungen, wie in Kapitel 3.2.1 auf Seite 17 näher erklärt, auftre-
ten können. Diese sind durch ein zweites Dämpfungsmaximum, neben dem des Glasüber-
gangs, gekennzeichnet.
Um das Auftreten sekundärer Relaxationserscheinungen für den hier untersuchten Kleb-
stoff zu klären, wurde die kombinierte Temperatur-Frequenz-Messung in einem erweiterten
Temperaturbereich von -120 ◦C bis +180 ◦C durchgeführt. In Abbildung 5.6(a) sind die
beobachteten Dämpfungsmaxima bei tiefen Temperaturen dargestellt. Das heißt der un-
tersuchte Klebstoff zeigt sekundäre Relaxationserscheinungen. Für die Beschreibung der
ZTV sekundärer Relaxationsgebiete wird in z.B [45] ein Arrheniusansatz vorgeschlagen.
Die ZTV Funktion wird in der folgenden Form angenommen:
log A(T ) = 0.43
E
RT
(
1
T
− 1
T0,Arr
)
. (5.2)
Hierfür ist die Aktivierungsenergie E zu bestimmen, bei welcher der Molekularprozess der
Seitenkettenbeweglichkeit einsetzt. In der ZTV Funktion nach Arrhenius stehen R für die
allgemeine Gaskonstante und T für die absolute Temperatur. Über die Auftragung der
Dämpfungsmaxima aus Abbildung 5.6(a) in einem Arrheniusplot (Abbildung 5.6(b) lässt
sich über die Bestimmung der Nullstelle und unter Verwendung des Zusammenhangs
(log f)tan δ,max = log f0 − 0.43
E
RT
(5.3)
1FFT: Fast Fourier Transformation; Ein spezielles Glättungsverfahren, basierend auf der schnellen
Fourier Transformation, welches hochfrequentes Rauschen auf Signalen entfernt. Je mehr Messpunkte in
die Glättung einbezogen werden, desto stärker wird der Glättungseffekt.
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Abb. 5.6: (a) Dämpfungsmaxima bei tiefen Temperaturen im Glaszustand; (b) Arrheniusplot der Dämp-
fungsmaxima zur Bestimmung der Nullstelle für die Berechnung der Aktivierungsenergie
die Aktivierungsenergie bestimmen.
Als Referenztemperatur wurde die Lage des sekundären Dämpfungsmaximums bei der
Prüffrequenz von 1 Hz gewählt. Dieses liegt bei 198 K oder -75 ◦C (siehe Abbildung 5.6(a)).
Am Beispiel der Ergebnisse aus den DMA Untersuchungen an Probe 1 aus Tabelle 5.1,
wurde für den Tieftemperaturbereich von -120 ◦C bis 35 ◦C die ZTV nach Arrhenius an-
gewendet. Aus Abbildung 5.7 lässt sich eine gute Beschreibung des Zeit-Temperatur-
Zusammenhangs für den zuvor angegebenen Temperaturbereich durch Ansatz der Arr-
heniusfunktion ablesen. Damit ergibt sich für den durch die Masterung gefundenen Ver-
schiebungsfaktor log A(T ) ein physikalischer Zusammenhang. Prinzipiell ließen sich für
die übrigen Proben aus Abbildung 5.4 für den Temperaturbereich kleiner als (TG− 50 K)
eine Arrheniusfunktion bestimmen.
5.2.2 Implementierung der kombinierten ZTV in FEM
Wie aus Abbildung 5.7 zu entnehmen, lässt sich der Zeit-Temperatur-Zusammenhang
gut, und physikalisch sinnvoll hinterlegt, mit einer Kombination aus Arrheniusansatz und
WLF-Funktion beschreiben. Bei 35 ◦C überschneiden sich die beiden Funktionen.
Da seitens üblicher FEM-Software wie zum Beispiel ABAQUSr die ZTV nur mit einer
Verschiebungsfunktion beschrieben werden kann, wird hier auf eine Subroutine zurückge-
griffen. In der Subroutine, siehe B.1, werden beide Funktionen, Arrhenius und WLF mit
den jeweils gefundenen Parametern eingegeben und ein Kriterium festgelegt, in welchem
Temperaturbereich, welche ZTV-Funktion verwendet werden soll.
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Abb. 5.7: Verschiebungsfaktor log A(T ) aus DMA Master-Messung an Probe 1 mit Kombination der
ZTV-Ansätze nach Arrhenius und WLF
5.3 Übergang vom Frequenz- in den Zeitbereich
In Kapitel 4.2.3 wurde bereits dargelegt, in welcher Weise der Fequenz- und der Zeitbereich
für viskoelastische Festkörper zusammenhängen. Schwarzl [44] schlägt für die Transfor-
mation vom Frequenz- in den Zeitbereich empirisch gefundene Ansätze vor. Diese zeigen
aber gerade im Bereich hoher Dämpfung im Glasübergangsbereich Fehler größer 10 %
auf. An anderen Stellen [61, 59] wird oft der Verlauf der Masterkurve des Speichermo-
duls in limitierten Zeitbereichen eine nichtlineare Kurvenanpassung vorgenommen. Die
Limitierung liegt dann oft in der Anzahl der verwendeten Pronyreihenelemente.
In der diskretisierten Variante der Relaxationsfunktion (Gleichung 4.6) mittels eines
Pronyreihenansatzes, befinden sich im Summenterm die Parameter der dimensionslosen
Relaxationsstärken ei und der Relaxationszeiten τi der einzelnen Reihenelemente. An-
hand der Gleichungen 4.7 und 4.8 wird auch gezeigt, dass im Frequenzbereich die gleichen
Parameter das Relaxationsverhalten im Zeitbereich beschreiben.
Dieser Zusammenhang erlaubt somit die direkte Bestimmung des Relaxationsmoduls E(t),
wenn mittels nichtlinearer Kurvenanpassung ein guter Fit der Funktionen 4.7 und 4.8
an die zugehörigen Masterkurven siehe Abbildung 5.2 gefunden wird. Die Einbeziehung
der Masterkurve des Verlustmoduls ist besonders dann von Bedeutung, wenn in der An-
wendung Vibrationen auftreten, und deshalb das Dämpfungsverhalten korrekt abgebildet
werden muss [36].
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5.3.1 Optimierungsproblem
Die Schwierigkeit der zuvor erwähnten nichtlinearen Kurvenanpassung liegt im gleichzeiti-
gen Anpassen zweier Funktionen an zwei verschiedene Messreihen mit ein und demselben
Parametersatz. Die sichere Beschreibung der Relaxationsfunktion mittels einer Pronyrei-
he ist dann gegeben, wenn pro überdeckter Frequenz- oder Zeitdekade ein Reihenelement
angesetzt wird. Das erschwert das Fitproblem dahingehend, dass für die vollständige Be-
schreibung des viskoelastischen Materialverhaltens des Klebstoffs im Temperaturbereich
von -40 ◦C bis 150 ◦C bis zu 26 Pronyreihenelemente notwendig sind. Bei zwei Parame-
tern pro Reihenelement sind das 53 zu bestimmende Parameter, inklusive des initialen
E-Moduls E0 oder des ausrelaxierten E-Moduls E∞. Diese sehr parameterreiche Kurven-
anpassung kann als ein Optimierungsproblem aufgefasst werden.
Die zu minimierende Zielfunktion lässt sich entsprechend folgender Gleichung darstellen.
χ2 =
M∑
i=1
1
lg E2∞
[
(lg E ′ − lg E ′)2i + 10 · (lg E ′′ − lg E ′′)2i
]
(5.4)
Hierbei sind E ′, E ′′ als die berechneten Werte aus den Gleichungen 4.7 und 4.8, und
E ′, E ′′ als die Messwerte der Masterkurven zu verstehen. Da sich bei Über- bzw. Un-
terschreiten der Glasübergangstemperatur TG die Steifigkeit des Materials um zirka zwei
Größenordnungen ändert, werden die Komponenten der Zielfunktion 5.4 logarithmiert.
Damit besitzt der niedermodulige Bereich oberhalb der Glasübergangstemperatur TG die
gleiche Gewichtung wie der hochmodulige Bereich unterhalb von TG. Des Weiteren muss
bei der Optimierung die Randbedingung
0
!
= 1−
(
E∞
E0
+
n∑
i=1
ei
)
(5.5)
entsprechend der Normierung aus Gleichung 3.37 eingehalten werden. Die Parametri-
sierung, die Implementierung der Zielfunktion und der Gleicheitsrandbedingung wurden
mit Hilfe der Software optiSLangr umgesetzt. Als Lösungsprozessor wird ein Fortran-
programm verwendet, welches die Zielfunktion χ2 und die Randbedingung 5.5 für jeden
Optimierungslauf berechnet. Ein schematischer Ablauf der Optimierung ist Abbildung 5.8
zu entnehmen.
Parametrisierung
Eine simple Textdatei dient als Input für die Optimierung. In dieser Datei sind alle auf-
tretenden Parameter eingetragen. Zur Initialisierung der Relaxationsstärken ei werden
Werte zwischen 0 und 1 gewählt, jedoch so, dass deren Gesamtsumme kleiner als 1 ist,
um der Gleichung 5.5 zu genügen. Für die Parameter τi werden in den Grenzen von ±1
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Abb. 5.8: Ablaufschema des Optimierungsworkflows.
Dekade Werte innerhalb jeweils einer Zeitdekade gewählt. Der Wert für E∞ wird Rela-
xationsmessungen bei erhöhten Temperaturen entnommen und als Konstante gesetzt. E0
wird dagegen als freier Parameter definiert, dessen Untergrenze jedoch nicht kleiner als
der größte Wert von E ′(ω) sein darf. Über die Bedeutung und die Bestimmung von E∞
wird in Kapitel 5.4.3 näher eingegangen.
Die Zielfunktion 5.4 setzt sich aus zwei Termen zusammen. Term 1 ist die logarithmierte
Fehlerquadratsumme χ2, Term 2 ist der absolute Betrag der Randbedingung 5.5, welche
mit 100-facher Wichtung in die Zielfunktion einfließt.
5.3.2 Optimierung mit genetischen Algorithmen
Das hier präsentierte Optimierungsproblem ist aufgrund der vielen Parameter durch lo-
kale Minima geprägt. Aus diesem Grund wurde als erste Optimierungsstrategie die Gene-
tischen Algorithmen GA gewählt. Diese eignen sich hervorragend zur Suche nach einem
globalen Optimum in einem großen Designraum [57, 56].
Ergebnisse Genetik
Abbildung 5.9(a) zeigt den Verlauf von Zielfunktion und Randbedingung über der An-
zahl der berechneten Designs. Man kann gut erkennen, dass die Zielfunktion permanent
minimiert wird und sich bei über 3000 Designs nicht mehr signifikant ändert. Im gleichen
Zuge wird auch die Randbedingung 5.9(b) minimiert und pendelt sich bei Werten um 0
ein.
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(a) (b)
Abb. 5.9: Verlauf der (a) Zielfunktion und (b) der Randbedingung während des Genetiklaufes. Über
70 Generationen wird eine Population mit jeweils 50 Eltern gebildet. Genetische Parameter:
1 Elite, 3 Ersetzungen, hoher Selektionsdruck, hohes Crossover.
Um jedoch die Güte der Optimierung zu bewerten, ist es notwendig die durchgeführ-
te Kurvenanpassung grafisch darzustellen. In Abbildung 5.10 sind die berechneten Kur-
venverläufe von E ′ und E ′′ mit den Masterkurven (Messwerten) für zwei verschiedene
Optimierungsläufe mittels Genetischer Algorithmen (GA) dargestellt. In beiden Fällen
sind signifikante Oszillationen auf dem Verlauf des Verlustmoduls E ′′ zu erkennen. Diese
sind für diese Kurvenanpassung charakteristisch, da in Gleichung 4.8 die Kreisfrequenz
ω quadratisch im Nenner steht, im Zähler jedoch nur linear. Um die Amplituden der
Oszillationen möglichst klein zu halten, wird im Fortranprogramm zur Berechnung von
χ2 (Gleichung 5.4) der zweite Term zehnfach gewichtet. Größere Gewichtungen bewir-
ken keine Verbesserungen. Weiterhin kann man erkennen, dass das Resultat mit einem
ausgewogenen Verhältnis von Anzahl der Eltern und berechneter Generationen zu einem
besseren Anpassungsergebnis führt. Dies spiegelt auch die Philosophie der Anwendung
genetischer Algorithmen wieder [56, 19].
5.3.3 Optimierung mit Gradientenverfahren
Als Alternative zu den genetischen Algorithmen steht der in optiSLang implementierte
Gradientensolver NLPQL. Hier besteht jedoch die Gefahr, dass bei Einsatz des Gradien-
tenverfahrens nur ein lokales Optimum im Designraum aufgefunden wird. Befindet man
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Abb. 5.10: Ergebnisse der Optimierung mittels GA bei (a) mit je 50 Eltern über 70 Generationen, und
(b) mit 70 Eltern über ebenfalls 70 Generationen.
sich jedoch in der näheren Umgebung des globalen Optimums führt der Gradientensolver
sehr schnell und zuverlässig zum Ziel.
Ergebnisse Gradientenverfahren
Für das hier gestellte Problem wurden Optimierungsläufe mit dem Gradientensolver
durchgeführt. Wenn die richtigen Parameter für Gradientensolvers gefunden sind, lassen
sich sehr gute Ergebnisse (siehe Abbildung 5.11(a)) erreichen. Die Qualität der Kurven-
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Abb. 5.11: Ergebnisse der Optimierung mit Gradientensolver (a) bezüglich der initialen Startparameter
und (b) bezüglich des Best Designs der Optimierung mit genetischen Algorithmen.
anpassung ist gegenüber den mit GA gefundenen Optima etwas besser. Besonders im
54 5.3 Übergang vom Frequenz- in den Zeitbereich
niedermoduligen Bereich ist die Übereinstimmung von berechneten Werten und Messda-
ten höher (vergleiche Abbildung 5.10 mit 5.11). Eine nochmalige Verbesserung ist mittels
dem Genetischen Algorithmus nachgeschalteten Gradientenverfahren (Abb. 5.11(b)) zu
erzielen. In diesem Fall kann die Zielfunktion um 80 % bezüglich des GA-Optimums ver-
bessert werden, die Randbedingung um 70 %. Besonders auffällig ist die Verbesserung der
Anpassung für den Verlustmodul E ′′. Die Oszillationen sind wesentlich kleiner als nach
Optimierung mit GA. Die Methode GA + NLPQL ist die Vorzugsvariante, da die GA
relativ zuverlässig und robust bezüglich der Genetikparameter die Lage des globalen Op-
timums auffinden. Mit den Gradientenverfahren wird im Anschluss sehr genau das wahre
Optimum aufgesucht.
Als Ergebnis liegt ein vollständiger Parametersatz, hier mit 26 Reihenelementen, vor. Auf
die Implementierung der Parameter der Pronyreihe für die FEM wird in Kapitel 6.2 näher
eingegangen.
5.3.4 Sensitivitätsanalyse
Nach der Optimierung mit verschiedenen Strategien, stellt sich die Frage nach der Sen-
sitivität des gefundenen Optimums bezüglich kleiner Schwankungen der einzelnen Para-
meter. Hierzu wurde eine Sensitivitätsanalyse auf das mit dem NLPQL-Lauf gefundenen
Optimum durchgeführt. Um dieses ’best design‘ wurden eintausend Latin Hypercube Zu-
fallswerte generiert. Dieses Samplingverfahren deckt den Zufallsraum derartig ab, dass
mit weniger Zufallswerten gegenüber den klassischen Monte Carlo Algorithmen engere
Vertrauensgrenzen erreicht werden können [34, 1]. Der Zufallsraum wurde dabei auf 10 %
der ursprünglichen Parametergrenzen eingeschränkt. In Abbildung 5.12 ist das Ergebnis
des Latin Hypercube Samplings bezüglich der berechneten Zielfunktion (5.4) und Rand-
bedingung (5.5) dargestellt.
Es ist gut zu erkennen, dass die Werte der Zielfunktion sofort das durch NLPQL gefundene
Optimum verlassen. Die Randbedingung streut im Intervall (-0.125, +0.125). Dabei liegen
die negativen Werte im nicht gültigen Bereich der Randbedingung, werden aber trotzdem
in die Auswertung der Sensitivität mit einbezogen. Es gilt zu analysieren, ob bestimmte
Parameter dominanten Einfluss auf die Qualität der Zielfunktion und Randbedingung
haben. Die durch optiSLang bestimmte lineare Korrelationsmatrix in Abbildung 5.13 gibt
eine gute Übersicht über die linearen Zusammenhänge zwischen Input- und Outputgrößen.
Aus Abbildung 5.13 ist gut ablesbar, dass nur die Inputparameter e23 . . . e25 eine nennens-
werte Korrelation mit der Zielfunktion χ2 besitzen. Bezüglich der Randbedingung
∑
ei
korrelieren mehrere ei mit R ≥ 0.2. Um genauere Aussagen über die Auswirkungen ein-
zelner Parameteränderungen auf die beiden Outputgrößen χ2 und
∑
ei zu treffen sind in
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Abb. 5.12: 1000 Latin Hypercube Samplings mit der berechneten Zielfunktion und Randbedingung. Die
negativen Werte (blau) der Randbedingung verletzen die Gültigkeit Selbiger.
Abbildung 5.14 deren Abhängigkeiten von den Inputparametern im Einzelnen dargestellt.
Die Zielfunktion χ2 (Abb. 5.14(a) zeigt eine dominierende Abhängigkeit vom Inputpa-
rameter e24 gefolgt von e23 und e25. Alle drei Parameter liegen im Bereich oberhalb der
Glasübergangstemperatur der Masterkurven. Das heißt, bei kleinen Änderungen dieser
drei Parameter wird das Anpassungsergebnis im niedermoduligen Bereich der Master-
kurven stark beeinflusst. Alle anderen Inputparameter haben isoliert keinen dominanten
Einfluss auf die Zielfunktion. Betrachtet man die Randbedingung
∑
ei dann ist zu erken-
nen, dass kein Parameter isoliert einen wesentlich Einfluss auf die Änderung der Summe
hat. Dies ist leicht verständlich, da jeder Parameter ei linear in die Summenbildung ein-
geht. Aufgrund der strikten Bedingung (5.5), wirken sich jedoch kleine Änderungen der
Inputparameter auf die Gültigkeit der Randbedingung aus.
Es ist also festzustellen, dass dem ausrelaxierten E-Modul E∞ und der Einhaltung der
Randbedingung in Gleichung 5.5 wichtige Bedeutung beizumessen ist. Wird Letztere über
die Qualität der Kurvenanpassung erreicht, muss der ausrelaxierte E-Modul möglichst ge-
nau gemessen werden. Auch aus werkstoffphysikalischer Sicht ist die Bestimmung von E∞
von Bedeutung, da anhand des Niveaus erkannt werden kann, ob der Werkstoff wirklich
die in Kapitel 3.1 zugrunde gelegten Prämissen erfüllt.
Die Diskussion zur Bestimmung von E∞ und deren Genauigkeit wird im nächsten Kapitel
behandelt.
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Abb. 5.13: Lineare Korrelationsmatrix basierend auf 1000 Latin Hypercube samplings. Darstellung al-
ler Korrelationskoeffizienten |R| > 0.2 mit den in der Legende angegebenden Konfidenz-
intervallen. Die Zielfunktion χ2 entspricht Outputspalte 54, die Randbedingung
∑
ei ist
Outputspalte 82. Die Zeilen 1− 26 stellen die Inputparameter ei dar.
5.4 Verifikation der Transformation von Frequenz- zu
Zeitbereich und ZTV mit Relaxationversuch
In diesem Kapitel wird mit Hilfe der Relaxationsversuche die zuvor präsentierte Methode
zum Übergang vom Frequenzbereich in den Zeitbereich auf seine Anwendbarkeit disku-
tiert. Besonderes Augenmerk liegt dabei auf der Bestimmung des Relaxationsverhaltens
bei Temperaturen oberhalb der Glasübergangstemperatur sowie längeren Relaxationszei-
ten. Dabei wird auf die Tauglichkeit einzelner Messmethoden eingegangen.
Des Weiteren wird anhand der Relaxationsversuche die Gültigkeit der gefundenen Zeit-
Temperatur-Verschiebung geprüft.
5.4.1 Ergebnisse aus Relaxationstests
Wie bereits in Kapitel 4.2.2 dargelegt, wurden neben Versuchen in einer Universalprüfma-
schine auch Relaxationsversuche in der Netzsch DMA an dünnen Probenstreifen durch-
geführt. In Abbildung 4.4 auf Seite 28 sind die erhaltenen Relaxationskurven abgebildet.
Aufgrund der kleinen Prüfkräfte, der geringen Dehnungen und Probenabmessungen, ist
es notwendig die Sicherheit der Messergebnisse zu quantifizieren. Hierfür wurde eine Fort-
pflanzung des Fehlers, der beim Bestimmen der Probenabmessungen und Versuchsmess-
werte begangen wird, durchgeführt. Der Fehler für die Bestimmung des Relaxationsmoduls
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(a) (b)
Abb. 5.14: Lineare Abhängigkeiten von (a) χ2 und (b)
∑
ei von den Inputparametern entsprechend
derer Einflussstärke
ergibt sich somit wie folgt:
∆E =
∂E
∂F
·∆F + ∂E
∂b
·∆b + ∂E
∂d
·∆d + ∂E
∂L0
·∆L0 +
∂E
∂∆L
·∆(∆L) . (5.6)
Die in der Fehleranalyse zu berücksichtigenden Größen mit ihren Messunsicherheiten sind
in Tabelle 5.2 aufgeführt.
Tab. 5.2: Eingangsgrößen zur Berechnung für Relaxationsmodul bei Messung in DMA mit den jeweiligen
angenommenen Unsicherheiten
Größe Formelzeichen Einheit ∆
Prüfkraft F N 0.1
Probenbreite b mm 0.02
Probendicke d mm 0.02
Ausgangslänge L0 mm 0.01
Längenänderung ∆L mm 5.0·10−4
In Abbildung 5.15(a) sind 4 ausgewählte Relaxationskurven aus der DMA dargestellt.
Aufgrund der geringen Probendicke und der sehr limitierten Prüfkraft der DMA (siehe
Kapitel 4.2.2 auf Seite 27) wird der relative Fehler im berechneten Relaxationsmodul groß
und nimmt Werte zwischen 15 % und 25 % an. Im Vergleich dazu sind die Messfehler der
Relaxationsversuche in der Universalprüfmaschine deutlich kleiner. In Abbildung 5.15(b)
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Abb. 5.15: Relaxationskurven mit Fehlerbalken an jedem Datenpunkt für (a) DMA Messung an dünnen
Probenstreifen und (b) Messungen an Schulterzugstäben in Universalprüfmaschine
sind ausgewählte Relaxationsversuche, gemessen an den Schulterzugproben in der Univer-
salprüfmaschine, mit ihren Fehlerbalken dargestellt. Der relative Fehler des bestimmten
Relaxationsmoduls liegt hier bei Werten zwischen 4 % und 7 %. Für einen besseren Ver-
gleich der Ergebnisunsicherheit sind die Relaxationskurven, gemessen in der DMA und der
Universalprüfmaschine (ZWICK), mit ihren Fehlerbalken gemeinsam in Abbildung 5.16
aufgetragen. Es ist zu erkennen, dass sich bei gleichen Prüftemperaturen ein unterschiedli-
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Abb. 5.16: Vergleich der Relaxationskurven gemessen an Schulterzugstäben in Universalprüfmaschine
(ZWICK) mit Relaxationskurven, gemessen in DMA an dünnen Probenstreifen
cher Relaxationsverlauf zwischen beiden Messmethoden ergibt. Besonders bei 100 ◦C zeigt
die Messkurve der DMA Messung eine vergleichsweise geringe Relaxation. Tendenziell
wäre aber eine stärkere Relaxation, analog der Messung in der Universalprüfmaschine zu
erwarten, damit sich eine Korrelation mit den zyklischen Messungen in der DMA und
den daraus erstellten Masterkurven (vergleiche Abbildung 5.2 auf Seite 46) ergibt. Da die
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Relaxationskurven in der DMA an nur einer Probe gemessen wurden (siehe Kapitel 4.2.2
auf Seite 27), kann durch diese Art der Versuchsführung ein weiterer Fehler eingebracht
werden. Die sehr kleinen Prüfkräfte und die damit verbundenen notwendigen dünnen
Prüfkörper führen zum insgesamt großen Fehler der Relaxationskurven.
Aus diesem Grund werden im Folgenden für die Verifikation der Transformation der Mas-
terkurven im Frequenzbereich zur Relaxationskurve im Zeitbereich nur die Relaxations-
tests an den Schulterzugstäben in der Universalprüfmaschine herangezogen.
5.4.2 Bewertung der Zeit-Temperatur-Verschiebung
Es gilt die in Kapitel 5.1.2 gefundene ZTV, über Masterung der frequenz- und temperatur-
abhängigen Versuche in der DMA, auf ihre Gültigkeit zu überprüfen. Hierzu werden die
für die jeweiligen Temperaturen ermittelten Verschiebungsfaktoren auf die einzelnen Re-
laxationsmessungen übertragen und mit der über die Parameteridentifikation (siehe Ka-
pitel 5.3) gefundene Relaxationskurve gemeinsam dargestellt. Abbildung 5.17 zeigt genau
diese Überlagerung. Zur vereinfachten Beschreibung wird die aus den zyklischen Versu-
Abb. 5.17: Überlagerung der um die ZTV korrigierten Relaxationskurven mit der über die Kurvenan-
passung bestimmte Relaxationskurve aus dem Frequenzbereich
chen über Masterung und Transformation in Zeitbereich erhaltene Relaxationskurve als
Relaxationsmasterkurve bezeichnet. Stimmen die Relaxationskurven der einzelnen Rela-
xationsversuche bei 23 ◦C und 50 ◦C mit der Relaxationsmasterkurve gut überein, treten
größere Unterschiede bei Temperaturen von 80 ◦C und 90 ◦C auf. Damit Letztere besser
zum Verlauf der Relaxationsmasterkurve passen und sich geeigneter zwischen die Mes-
sungen bei 50 ◦C und 100 ◦C einfügen, wäre ein deutlich größerer Verschiebungsfaktor
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zwischen 100 ◦C und 90 ◦C notwendig. Zwischen 50 ◦C und 80 ◦C müsste die Verschiebung
kleiner ausfallen. Vergleicht man diese Erkenntnis mit den Ergebnissen aus den ZTV in
Abbildung 5.4, dann fällt auf, dass die hier verwendete Masterung auf den Messergebnis-
sen der Probe 1 basiert. Diese Probe wurde in der GABO DMA untersucht und hat im
Vergleich zu den anderen Proben, die in der NETSCH DMA gemessen wurden, die kleins-
te Steigung bei Temperaturen um 80 ◦C . Die ZTV der anderen Messungen ist gerade
in diesem Temperaturbereich stärker ausgeprägt, was zu einem sinnvolleren Ergebnis in
Abbildung 5.17 führen würde. Für Vergleichszwecke wird daher noch einmal die ZTV auf
die Relaxationsmessungen angewendet, nun jedoch mit den Werten der WLF Funktion
der NETZSCH DMA Messungen. Der Übergang von der ZTV mit Arrheniusansatz zum
Bereich der WLF-Funktion wird dann entsprechend des neu entstandenen Kreuzungs-
punktes (Abbildung 5.18(a)) festgelegt. Dies geschieht auf der Grundlage, dass die ZTV
für den sekundären Relaxationsprozess, und das Auffinden der zugehörigen Aktivierungs-
energie, korrekt beschrieben ist, und demnach sich nicht verändert. Wie in Abbildung 5.18
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Abb. 5.18: (a) Korrigierte ZTV aus Arrheniusansatz und WLF-Funktion (auf Basis der NETZSCH
Messungen; (b) Resultierende Relaxationskurven bei Anwendung von ZTV nach (a)
anschaulich dargestellt, ergibt sich durch Ausführen der Korrektur der ZTV eine bessere
Übereinstimmung der Relaxationskurven.
Was sich jedoch bei Anpassung der ZTV nicht ändert, sind die Abweichungen auf der
Zeitskala von ca. 2 Dekaden zwischen der Relaxationsmasterkurve und den Relaxations-
einzelmessungen. Da die Messungen in unterschiedlichen Prüfgeräten an verschiedenen
Proben durchgeführt wurden, können hierfür nicht exakt gleich positionierte Thermo-
elemente, für die Bestimmung der Probentemperatur, verantwortlich sein. Des Weiteren
kann durch verschiedene Probenquerschnitte der Temperaturausgleich in der Probe selbst
unterschiedlich schnell verlaufen. Beide Effekte zusammengenommen können zu der be-
obachteten Differenz führen. Da für eine genauere Quantifizierung nicht ausreichend viele
Experimente zu Verfügung stehen, muss diese Unsicherheit bei der Berechnung von Span-
5.4.3 Bedeutung von E∞ und dessen Bestimmung 61
nungen mittels FEM berücksichtigt werden.
5.4.3 Bedeutung von E∞ und dessen Bestimmung
In Kapitel 5.3 auf Seite 49 wird gezeigt, dass mittels Optimierungstrategien ein geeigne-
ter Parametersatz aus Relaxationsstärken und Relaxationszeiten für eine Pronyreihenent-
wicklung zu finden ist, der das Relaxationsverhalten über große Zeitbereiche beschreibt.
Da die zugrunde liegenden DMA Messungen eine Zeitbereich von ca. 0.02 s bis 10 s ab-
bilden, und auf das Langzeitverhalten ausschließlich über die ZTV geschlossen wird, soll
geprüft werden, ob das Niveau des ausrelaxierten E-Moduls E∞ korrekt gefunden wurde.
Dies ist aus drei Gesichtspunkten von Bedeutung. Erstens gilt es das Relaxationsver-
halten bei höheren Temperaturen und längeren Zeiten korrekt zu beschreiben. Zweitens
muss geprüft werden, dass wirklich ein endliches Niveau der Steifigkeit existiert, bei dem
keine weitere Erweichung mehr stattfindet, was die Anwendbarkeit der in dieser Arbeit
getroffenen Annahmen zur Beschreibung der linearen Viskoelastizität bestätigt. Drittens
hat der Wert von E∞ starken Einfluss auf die Bestimmung der Relaxationskurve bei der
Kurvenanpassung in Kapitel 5.3.
Genauer ausgedrückt lässt sich unter Zuhilfenahme von Gleichung 3.36 erkennen, dass
sich bei Kenntnis von einer der beiden Größen, des ausrelaxierten E-Moduls oder des
E-Moduls bei dem noch keinerlei Relaxationsprozesse stattgefunden haben, über die die
Relaxationsstärken der Pronyreihenentwicklung ineinander umgerechnet werden können.
Geht man von der Annahme aus, dass die in Gleichung 5.5 festgelegte Randbedingung
eingehalten wird, dann wird bei gegebenen E∞ aus Messergebnissen, der Wert für E0
berechnet.
Für die Prüfung des Wertes von E∞ wurden nochmals verstärkt Relaxationsversuche bei
Temperaturen im Glasübergangsbereich und darüber durchgeführt. Diese sind in Abbil-
dung 5.19 gemeinsam mit dem durch die DMA Messungen festgestellten Niveau für E∞
dargestellt. Abgesehen von einer Messung bei 120 ◦C streben alle Relaxationskurven in
Richtung des aus der DMA Masterung ermittelten Wertes für E∞. Anhand dieser Mess-
ergebnisse wird der Wert für E∞ als bestätigt angenommen, jedoch die Unsicherheit des
Wertes auf ±10 N/mm2 eingestuft.
Die einzelne Messung, welche kleinere Werte als das DMA-Niveau von E∞ aufweist, zeigt
bei sehr langem Halten einen negativen Relaxationseffekt. Dies ist nicht durch Vorgänge
im Material zu erklären und muss deshalb als messtechnische Unsicherheit eingestuft wer-
den. Eine mögliche Ursache ist das Abschalten der Laborklimatisierung, was eine Längen-
ausdehnung des Prüfgestänges der Prüfmaschine zur Folge haben kann und damit eine
veränderte Auslenkung der Probe bewirkt.
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Abb. 5.19: Relaxationsversuche bei 100 ◦C und höher zur Bestimmung von E∞
Kapitel 6
Ergebnisse und Diskussion der zeit-
und temperaturabhängigen
Poissonzahl
Um das dreidimensionale linear viskoelastische Materialverhalten zu beschreiben, werden
die Ergebnisse der zeit- und temperaturabhängigen Poissonzahl dargestellt und diskutiert.
Es wird ein funktioneller Zusammenhang vorgeschlagen, mit dem sich die zeitabhängige
Poissonzahl beschreiben lässt, und auf welche Weise die Implementierung in die FEM
stattfinden kann.
6.1 Ergebnisse aus Messungen der Poissonzahl
In diesem Kapitel werden die Ergebnisse der Ultraschallmessungen und der Grauwert-
korrelationsanalysen an Zugproben präsentiert und diskutiert.
6.1.1 Ergebnisse aus Ultraschallmessungen
Die Messung der Poissonzahl mittels Ultraschallverfahren wurde entsprechend der Be-
schreibung in Kapitel 4.3.2 auf Seite 36 durchgeführt. Der Aufbau des Longitudinalwel-
lenmoduls, des Transversalwellenmoduls und der Poissonzahl, während der Aushärtung
des Klebstoffs bei 80 ◦C , können Abbildung 6.1 entnommen werden. Zu Beginn der Mes-
sung hat der Klebstoff noch seine pastöse Konsistenz und kann als viskose Flüssigkeit
betrachtet werden. Demzufolge liegt in diesem Zustand der Schubmodul, in Abbildung 6.1
stellvertretend durch den Speicheranteil des Transversalwellenmoduls ausgedrückt, noch
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Abb. 6.1: Entwicklung von Longitudinal-, Transversalwellenmodul und der Poissonzahl über der
Aushärtung bei 80 ◦C
bei null. Erst mit einsetzendem Aushärten des Klebstoffs beginnt sich der Schubmodul
aufzubauen, und der Klebstoff wandelt sich von einer viskosen Schmelze in einen visko-
elastischen Festkörper um. Die Poissonzahl fällt von 0.5 (Inkompressibilität) auf einen
Wert von 0.375, der sich auch bei längerem Verharren bei 80 ◦C nicht mehr ändert.
Da die Messungen bei einer Anregungsfrequenz im Megaherzbereich und bei 80 ◦C durch-
geführt werden, ist für eine Bewertung der elastischen Eigenschaften die Anwendung der
ZTV auf die hier erhaltenen Ergebnisse notwendig. Zunächst wird nach dem Zusammen-
hang in Gleichung 4.20 aus den Speicheranteilen von Longitudinal- und Transversalwel-
lenmodul die übrigen elastischen Konstanten wie Elastizitäts-, und Kompressionsmodul
bezogen auf Glasübergangstemperatur TG = 100
◦C und eine Relaxatinszeit von 1 s be-
rechnet.
Der Zeit-Temperatur-Verschiebungsfaktor bei 80 ◦C beträgt nach der in Kapitel 5.4.2
durchgeführten Korrektur log A(T ) = 4.7. Daraus folgt unter Anwendung der Gleichun-
gen 4.20 und Berücksichtigung der Materialdichte von ρ = 1.23 g/cm3, die Berechnung
des E-Moduls. Dieser ist für Vergleichszwecke in der Relaxationsmasterkurve entspre-
chend Abbildung 6.2 eingetragen. Die Werte stimmen sehr gut überein. Das bestätigt
zum Einen die Gültigkeit der Zeit-Temperatur-Verschiebung. Zum Anderen wird hier der
Nachweis erbracht, dass die in der DMA durchgeführten Experimente der in Kapitel 3.1.1
aufgeführten Gültigkeitskriterien der linearen Viskoelastizität entsprechen.
Die Ultraschallversuche stellen eine Auslenkung der Probe bei sehr kleinen Dehnungen
dar. Hier sind die Gültigkeitskriterien von linearer Skalierung und Superposition garan-
tiert gegeben. Da die Werte des E-Moduls aus den US-Messungen mit denen der DMA
übereinstimmen, lässt sich ableiten, dass auch für diese die Grenzen der linearen Visko-
elastizität nicht verletzt werden.
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Abb. 6.2: Berechneter E-Modul aus Ultraschallmessung in Relaxationsmasterkurve
6.1.2 Ergebnisse aus Messungen des Verformungsfeldes mittels
Grauwertkorrelation
Als zweites Messverfahren zur Bestimmung der Poissonzahl wurde die Auswertung von
Verformungsfeldern auf der Probenoberfläche von Zugproben im uniaxialen Zugversuch
mittels Grauwertanalyse herangezogen. Bei Annahme von Isotropie des Klebstoffs, kann
von nur einer einzigen temperatur- und zeitabhängigen Poissonzahl ausgegangen wer-
den. In Abbildung 6.3 ist der absolute Betrag der Querdehnung über der Längsdehung
der Probe (Auslenkungsrichtung) aufgetragen. Man kann visuell leichte Unterschiede zwi-
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Abb. 6.3: Längs- und Querdehnung (mit −1 multipliziert, durch optische Vermessung der Probenober-
flächen nach dem Zugversuch mittels Grauwertkorrelationsverfahren
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schen den drei gewählten Untersuchungstemperaturen feststellen. Zur Auswertung der
Poissonzahl wird eine Regressionsgerade durch die Datenpunkte gelegt. Anhand der Be-
stimmtheitsmaße, welche alle über 0.93 liegen, kann die Genauigkeit der Poissonzahl sicher
auf die zweite Kommastelle bestimmt werden. Die Regressionsgerade wird nur durch die
Datenpunkte ermittelt, die für die Längsdehnung Werte größer 0.1 % annehmen. Bei klei-
neren Werten ist der Messfehler zu groß, um eine sichere Auswertung zu gewährleisten. In
Abbildung 6.3 sind darüber hinaus auch die Parameter n, die Schnittpunkte der Regres-
sionsgeraden mit der Achse der Lateraldehnung, angegeben. Diese müssten theoretisch
den Wert 0 annehmen. Die geringen Abweichungen können aus Relaxationserscheinun-
gen und damit auch aus Veränderungen der Querkontraktion herrühren, die während des
einminütigen Versuches parallel auftreten. Das hat zur Folge, dass die Datenpunkte aus
Lateral- und Längsdehnung über der Versuchsdauer keine Gerade mehr ergeben.
6.1.3 Ansatz der zeitabhängigen Poissonzahl
Die zuvor beschriebenen Experimente liefern in erster Linie die Poissonzahl als tempe-
raturabhängige Größe. Über den Zeit-Temperatur-Zusammenhang des hier untersuchten
Klebstoffs lässt sich jedoch auch eine Aussage zur Zeitabhängigkeit treffen. Wie schon
für die Messung mit Ultraschall können für die über Grauwertkorrelation ermittelten
Poissonzahlen mittels der in Kapitel 5.4.2 diskutierten ZTV auf der Zeitachse für eine
angenommene Temperatur aufgetragen werden. Dies ist in Abbildung 6.4 umgesetzt. Die
Poissonzahl nimmt mit der Zeit zunehmende Werte an, was auch dem Grundgedanken
entspricht, dass ein Polymer bei seiner Glasübergangstemperatur von einem amorphen
Festkörper in eine amorphe Schmelze übergeht und damit sich der Inkompressibilität
(ν = 0.5) annähert [50]. Die Messung bei 100 ◦C liegt direkt im Glasübergangsgebiet. Die
Poissonzahl ist jedoch mit einem Wert von 0.487 noch deutlich von der Inkompressibilität
entfernt. Des Weiteren muss auch berücksichtigt werden, dass es sich bei dem vorliegen-
dem Klebstoff um ein vernetzten Polymeren handelt. Eine Poissonzahl von 0.5 ist deshalb
auch bei sehr langen Relaxationszeiten nicht zu erwarten.
Um anhand der wenigen Messwerte das Verhalten der Poissonzahl über einen weiten
Zeitbereich zu beschreiben wird ein Ansatz über Sigmoidalfunktion (Gleichung 6.1) vor-
geschlagen. Der Vorteil dieser Funktion liegt darin, dass sie entgegen eines Pronyreihen-
ansatzes, wie zum Beispiel in [52] vorgeschlagen, den Parametern sinnvolle Bedeutungen
zugeordnet werden können.
ν(τ) = νmax +
νmin − νmax
1 + exp
(
10
−b+ ln(τ)
ln(10)
m
) (6.1)
Der prinzipielle Kurvenverlauf der Funktion ist in Abbildung 6.5 dargestellt. Darüber hin-
aus sind die Bedeutungen der einzelnen Parameter der Funktion grafisch hervorgehoben.
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Abb. 6.4: Messwerte der Poissonzahl im Zeitbereich durch Anwendung der Zeit-Temperatur-
Superposition
Die Parameter νmin und νmax sind die Grenzwerte für die zeitabhängige Poissonzahl, die
sie maximal oder minimal annehmen kann. Der Parameter m steht für die Breite des
Übergangbereiches und ist über die Anzahl der Zeitdekaden definiert, die für einen kom-
pletten Umschlag zwischen νmin und νmax überstrichen werden. Die Information hierfür
lässt sich gut aus den Verschiebungsgraphen von log A(T ) entnehmen, wie z.B. Abbil-
dung 5.7 auf Seite 49. Es wird davon ausgegangen, dass die größte und wichtigste Ände-
rung der Poissonzahl im primären Relaxationsgebiet des Glasübergangs stattfindet. Mit
dieser Annahme wird aus Abbildung 5.4 auf Seite 45 auf der Größenachse abgelesen, wie
viele Dekaden der Zeit für den kompletten Glasübergangsprozess in Anspruch genommen
werden. Im Wesentlichen entspricht das dem Wertebereich der WLF-Funktion, in dem
sie gültig ist. Für den hier untersuchten Klebstoff werden 20 Dekaden abgelesen. Der
Parameter m nimmt also den Wert 20 an.
Kleine Änderungen der Poissonzahl treten sicher auch bereits im Bereich der Betarelaxa-
tionsgebiete auf, nur nimmt dort die Poissonzahl Werte in der Regel von ν < 0.4 an. Diese
kleinen Änderungen, die auch im Rahmen von Messunsicherheiten liegen und sich in der
zweiten Stelle nach dem Komma bewegen, haben im Wertebereich ν < 0.4 keinen großen
Einfluss auf die Werte des Kompressionsmoduls. Bei einer angenommenen Unsicherheit
von ∆ν = 0.01 wächst der Fehler im Kompressionsmodul erst bei Poissonzahlen ν > 0.4
über 10 %. Beispielhaft ist die Sensitivität des Kompressionsmoduls bei ∆ν = 0.01 in
Abhängigkeit der Poissonzahl in Abbildung 6.6 dargestellt. Die Abbildung spiegelt auch
die Anforderungen an eine möglichst präzise Messung der Poissonzahl bei Werten von
ν > 0.45 wieder. Hier nimmt der Fehler exponentiell mit steigender Poissonzahl zu.
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Abb. 6.5: Entwicklung der Poissonzahl über der Zeit mittels Sigmoidalfunktion
Geht man davon aus, dass die Änderung der Poissonzahl genau mit der Änderung des
Elastizitätsmoduls einhergeht, dann genügen die drei beschriebenen Parameter νmin, νmax
und m. Um jedoch einen zeitlichen Versatz für die Änderung von νmin und νmax entgegen
dem Übergang von E0 zu E∞ zu berücksichtigen, wird zusätzlich der Parameter b ein-
geführt. Dieser Parameter bewirkt, ähnlich wie der Zeit-Temperatur-Verschiebungsfaktor
A(T ), eine horizontale Verschiebung des Kurvenverlaufes auf der Zeitachse.
Eine gute Beschreibung der Poissonzahl über der Zeit bei der gewählten Referenztempe-
ratur von 110 ◦C (Glasübergangstemperatur) ergibt sich mit folgendem Parametersatz:
νmin = 0.370; νmax = 0.495; m = 20; b = −5 .
Der zugehörige Funktionsgraph ist in Abbildung 6.4 dargestellt.
6.1.4 Diskussion des Parameters b
Wie aus zuvor stehenden Kapitel 6.1.3 hervorgeht, bestimmt der Parameter b in der Sig-
moidalfunktion 6.1 die horizontale Lage des Wendepunktes der Funktion. Für eine gute
Parameteranpassung an die Messwerte aus Kapitel 6.1.2 ist für den Parameter b = −5
ermittelt worden. Veranschaulicht dargestellt, bedeutet das eine Verschiebung des Wen-
depunktes des Funktionsgraphen um 5 Zeitdekaden zu kürzeren Zeiten (Linksverschie-
bung in Diagramm 6.5). Der Wendepunkt der Sigmoidalfunktion, zur Beschreibung der
zeitabhängigen Poissonzahl, ist demnach nicht koinzident mit dem Wendepunkt im Rela-
xationsverlauf das Elastizitätsmoduls.
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Abb. 6.6: Einfluss der Unsicherheit in der Poissonzahl auf den Kompressionsmodul
Betrachtet man hierzu die die im Werkstoff stattfindenden Prozesse bei Überschreiten des
Glasübergangs, dann kann die zeitliche Verschiebung der beiden Kurvenverläufe mit fol-
gender Hypothese erklärt werden: Der Glasübergang tritt nicht spontan über das gesamte
Werkstoffvolumen ein. Beim Erwärmen aus dem energieelastischen Zustand wird lokal
freies Volumen geschaffen, was die Beweglichkeit der Hauptketten in einigen Arealen des
Werkstoffs initiiert. In diesen lokalen Bereichen hat der Werkstoff bereits den Zustand der
polymeren Schmelze erreicht, währenddessen die umgebenen Areale noch im eingefrorenen
Zustand vorliegen. Für die bereits amorph flüssigen Bereiche ist das Material quasi inkom-
pressibel. Die integrale Poissonzahl steigt. In Wendepunkt der Relaxationskurve, also am
Glasübergangspunkt, liegt das gesamte Werkstoffvolumen im amorph flüssigen Zustand
vor. Das heißt die Poissonzahl strebt bereits zu diesem Zeitpunkt ihren Maxiamalwert an.
Die verzögerte Hauptkettenbewegung führt jedoch zu weiteren Relaxationsmechanismen,
weshalb die Wendepunkte von Relaxationskurve und Sigmoidalfunktion nicht zeitlich ko-
inzident sein müssen.
Im Rahmen dieser Arbeit konnte diese Hypothese nicht über umfangreiche Messungen
der zeitabhängigen Poissonzahl bei verschiedenen Temperaturen verifiziert werden. Dies
kann jedoch ein guter Anknüpfungspunkt für weiterführende Untersuchungen sein.
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6.2 Ermittlung der Pronyreihen
6.2.1 Bestimmung von G(t) und K(t) über E(t) und ν(t)
Aus den Betrachtungen in Kapitel 3.3.4 geht hervor, dass für die Beschreibung des drei-
dimensionalen viskoelastischen Verhaltens die Definition der Relaxationsfunktionen für
den Schubmodul und den Kompressionsmodul, z.B. in Form eines Pronyreihenansatzes,
nötig ist. Entgegen der oft in der Literatur verwendeten Vereinfachung, den Kompressi-
onsmodul über der Zeit konstant anzunehmen, wird hier unter der Berücksichtigung des
Funktionsansatzes aus Kapitel 6.1.3 von ν(t) der zeitabhängige Kompressionsmodul mit
der in Kapitel 5.3 bestimmten Relaxationskurve für den Elastizitätsmodul ermittelt. Für
den Relaxationsverlauf des Schubmoduls wird in gleicher Weise verfahren.
In Kapitel 3.3.3 wird das allgemeine Vorgehen zur Bestimmung des zeitabhängigen
Kompressions- und Schubmoduls, bei Kenntnis der Zeitabhängigkeit vom E-Modul und
der Poissonzahl, diskutiert. Diese Vorgehensweise ist dann gut anwendbar, wenn sowohl
der Relaxationsverlauf des E-Moduls als auch die zeitabhängige Poissonzahl als Prony-
reihe definiert sind. Im hier vorliegenden Fall wird die Entwicklung der Poissonzahl über
die Zeit mittels einer kontinuierlichen Funktion beschrieben, was beim Übergang in den
Laplaceraum zu Schwierigkeiten führt. Aus diesem Grund wird für die Bestimmung der
Relaxationsstärken von G(t) und K(t) folgender Lösungsansatz verfolgt.
Zunächst muss sichergestellt sein, dass die in Kapitel 5.3.1 gestellte Randbedingung (Glei-
chung 5.5) eingehalten wird. Inwieweit eine Verletzung dieser Randbedingung sich auf
die Genauigkeit der Beschreibung des Relaxationsverlaufs auswirkt, wird näher in Kapi-
tel 6.2.2 behandelt.
Resultiert aus der Optimierung eine (wenn auch nur) geringe Abweichung zur vorge-
gebenen Randbedingung, muss die Summe aller Pronyreihenglieder normiert werden,
so dass Gleichung 5.5 erfüllt wird. Die Berechnung der normierten Pronyreihenglieder
(Relaxationsstärken) wird wie folgt durchgeführt:
epi =
epi∑
epi
(
1− E∞
E0
) . (6.2)
Im nächsten Schritt wird für jedes Zeitglied τ pi der Pronyreihe, unter Anwendung von Glei-
chung 6.1 und der dafür gefundenen Parameter, die jeweils zugehörige Poissonzahl ν(τ pi )
berechnet. Mit dieser Information kann mittels der Zusammenhänge 3.32 auf Seite 21
für jedes Pronyreihenglied (epi ; τ
p
i ) ein g
p
i und ein k
p
i ermittelt werden. Hierbei wird vor-
ausgesetzt, dass die Zeitkonstanten der Reihenentwicklung τ pi für den Relaxationsmodul
mit denen des Schubmoduls und Kompressionsmoduls identisch sind. Da natürlich für die
Pronyreihenentwicklung von G(t) und K(t) die gleiche Normierungsbedingung wie für den
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E-Modul (siehe Gleichung 5.5) gilt, müssen auch die Parameter gpi und k
p
i entsprechend
Gleichung 6.2 normiert werden. Die dafür notwendigen Parameter G0, G∞, K0, K∞ wer-
den durch jeweiliges Einsetzen von E0, E∞ und der identifizierten Parameter νmin = ν0
und νmax = ν∞ in die Zusammenhänge 3.32 berechnet.
In Abbildung 6.7 sind die Relaxationskurven für alle drei elastischen Moduln E(t), G(t)
und K(t), welche über den Zusammenhang der zeitabhängigen Poissonzahl bestimmt wur-
den, dargestellt. Es ist zu erkennen, dass der Kompressionsmodul mit den hier gefundenen
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Abb. 6.7: Relaxationskurven für E(t), G(t) und K(t) bei Berücksichtigung von ν(t)
Parametern für die zeit- und temperaturabhängige Poissonzahl ein Relaxationsverhalten
zeigt, und sich entgegen vereinfachter Annahmen in der Literatur nicht konstant verhält.
Die ermittelten Parameter der Pronyreihen für G(t) und K(t) sind in Anhang C.1 wie-
dergegeben.
6.2.2 Fehler durch Verletzung der Randbedingung
Kann der Relaxationsverlauf des Elastizitätsmoduls präzise bestimmt und durch eine
Pronyreihe diskretisiert werden, dann genügt es, entweder den sogenannten instantanen
oder spontanen E-Modul, bei dem keinerlei zeitliche Effekte Einfluss nehmen können,
oder den ausrelaxierten E-Modul zu bestimmen. Entsprechend Gleichung 3.36 auf Seite 21
kann über die Pronyreihe jeweils der unbekannte Modul, E0 oder E∞, berechnet werden.
Wird jedoch bei der Parameteridentifikation der Relaxationsstärken der Pronyreihe die
einzuhaltende Randbedingung 5.5 auf Seite 50 auch nur leicht verletzt, können bei der
Umrechnung der beiden Modulwerte große Fehler entstehen.
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Dieser Fehler ist neben der Abweichung von der Gleichheitsbedingung 5.5 auch vom
Verhältnis E∞/E0 ab. In Abbildung 6.8 ist für das zuvor genannte Verhältnis und für
die Abweichung von der Gleichheitsbedingung ∆Σ der davon abhängende Fehler bei der
Umrechnung von E∞ zu E0, oder umgekehrt, angegeben. Für den hier vorliegenden Fall,
Abb. 6.8: Fehler bei Verletzung der Randbedingung (Gleichung 5.5) in Abhängigkeit des Verhältnisses
von Langzeit- zu Instantanmodul
bei dem der ausrelaxierte Modul ca. hundert mal kleiner ist als der instantane Modul,
nimmt der Fehler bei der Umrechnung Werte von größer als 20 % an, sobald die Gleich-
heitsrandbedingung um nur 10−3 verletzt wird.
Hervorgehend aus dieser Erkenntnis, muss die in Kapitel 6.2.1 vorgestellte Normierung
entsprechend Gleichung 6.2 in jedem Fall durchgeführt werden.
6.3 Anwendungsbeispiel
Welche quantitative Auswirkung die Berücksichtigung der zeit- und temperaturabhängi-
gen Poissonzahl auf die Beanspruchung eines mikroelektronischen Bauelements hat, soll
anhand eines beispielhaften Modells eines Chipkondensators gezeigt werden. Hierzu wird
ein Finite Elemente Modell herangezogen, was schematisch der Realität entsprechen kann.
6.3.1 FE-Modell und Randbedingungen
Für das FE-Modell wird angenommen, dass ein keramischer Chipkondensator mittels
dem in dieser Arbeit untersuchten Fixierklebstoff auf einem keramischen Funktionssub-
strat fixiert ist und mittels metallischem Lot an seinen Enden mit dem Funktionssubstrat
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kontaktiert ist. Vereinfachend wird auf die geometrische und werkstoffliche Darstellung
der Kontaktstrukturierung auf dem Funktionssubstrat verzichtet. Die groben geometri-
schen Abmessungen und das Aufbauprinzip können Abbildung 6.9 entnommen werden.
Der Fixierklebstoff ist in seiner Geometrie als kreisrunde Scheibe mit einer Dicke von
6 mm
2 mm
keramisches Funktionsubstrat
z.B LTCC
Lot
keramischer Kondensator
Fixierklebstoff
Abb. 6.9: Geometrie des Modellaufbaus: keramischer Chipkondensator auf keramischen Funktionssub-
strat
50 µm und einem Durchmesser von 0.9 mm modelliert, so dass er unter dem 1 mm brei-
ten Chipkondensator nicht hervorsteht.
Dem Modell wird eine zeitlich definierte Temperaturänderung als Belastung aufgeprägt.
Der modellhafte Aufbau soll innerhalb von 5 s, von 150 ◦C auf 75 ◦C abgekühlt werden.
Weitere äußere Belastungen liegen nicht an. Allein über die thermischen Ausdehnung der
beteiligten Materialien und deren Steifigkeiten entstehen Dehnungen und Spannungen im
Modell.
Die verwendeten Materialdaten für Funktionssubstrat, Chipkondensatorkörper und Lot
sind Schätzwerte, die den Größenordnungen der beteiligten Materialien entsprechen. Eine
Zusammenfassung der Materialdaten befindet sich in Anhang C.2.
Der Fixierklebstoff wurde dagegen als viskoelastisches Material mit temperaturabhängiger
thermischer Ausdehnung modelliert. Der thermische Ausdehnungskoeffizient basiert auf
Messdaten, die mittels Dilatometrie ermittelt wurden. Die verwendeten Daten sind dem
Anhang C.2 zu entnehmen.
Es werden 3 verschiedene Fälle für die Modellierung des viskoelastischen Verhaltens des
Fixierklebstoffs betrachtet:
1. Berücksichtigung von ν(t, T ) analog Kapitel 6.1.3
2. Annahme von K(t)=konstant, aus Umrechnung von E0 und νmin
3. Annahme Poissonzahl bleibt konstant bei ν(t) = νmin = 0.37
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Für den ersten Fall werden die Pronyreihen für G(t) und K(t) direkt aus Anhang C.1
verwendet. Unter der Annahme von konstanter Kompressibilität werden die Parameter kpi
der Pronyreihe für K(t) zu null gesetzt. Im dritten Fall der konstanten Poissonzahl werden
die Parameter der Pronyreihen über die Vorgehensweise aus Kapitel6.2.1 bestimmt.
6.3.2 Ergebnisse aus FE-Rechnung
Die im vorausstehenden Kapitel vorgestellte Abkühlung des Modells bewirkt durch die
unterschiedlichen Ausdehnungskoeffizienten der beteiligten Materialien den Aufbau von
Spannungen. Dieser hängt wiederum von der Steifigkeit des Materials ab, welche sich im
Falle des Leitklebstoffs mit der Zeit und der Temperatur ändert. Abbildung 6.10 zeigt bei-
spielhaft die maximalen Zugspannungen nach der fünfsekündigen Abkühlung des Modells.
Hervorgehend aus dem verhältnismäßig großem thermischen Ausdehnungskoeffizienten
Abb. 6.10: Maximale Hauptspannungen in MPa nach Abkühlung von 150 ◦C auf 75 ◦C in 5 Sekunden;
Roter Pfeil: Auswertepfad für Vergleich der 3 Ansätze zur Berücksichtigung der Poissonzahl
des Klebstoffs gegenüber der anderen Komponenten entstehen die größten Zugspannungen
zwischen Lot und keramischem Träger. Für den Vergleich der im vorausgegangenen Ka-
pitel dargestellten drei Annahmen, wird entlang des in Abbildung 6.10 hervorgehobenen
Pfades, die maximale Hauptspannung verglichen (siehe Abbildung 6.11). Es ist zu erken-
nen, dass die Annahme konstanter Kompressibilität des Klebstoffs zur höchsten Spannung
im Kondensator führt. Bei konstanter Poissonzahl, nach Annahme 3, stellen sich im vorlie-
genden Fall die niedrigsten Zugspannungen ein. Bei Berücksichtigung der zeitabhängigen
Poissonzahl, basierend auf den Ergebnissen der vorausgehenden Kapitel, werden entgegen
Annahme 2 (konstante Kompressibilität) durchschnittlich 10 % kleinere Zugspannungen
im Kondensator beobachtet. Im vorliegenden Fall ist die Annahme konstanter Kompressi-
bilität die Konservativste, was bei der Betrachtung der Zuverlässigkeit ein sicheres Design
verspricht. Berechnet man für die Annahme der konstanten Kompressibilität die Poisson-
zahl im entropieleastischen Zustand also oberhalb der Glasübergangstemperatur, so erhält
man für νmax = 0.49865. Die über Messungen und Kurvenanpassung nach Kapitel 6.1.3
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Abb. 6.11: Maximale Hauptspannungen in MPa entlang des Pfades aus Abbildung 6.10
ermittelte maximale Poissonzahl (nach unendlicher Dauer) beträgt νmax = 0.495. Das
entspricht einem Delta von ∆ = 3.65 · 10−3 – oder prozentual ausgedrückt, einem Del-
ta von 0.74 %. Wie man leicht erkennen kann, führen hier kleinste Unterschiede in der
Poissonzahl des Werkstoffs im Glaszustand zu signifikanten Änderungen im Kompressi-
bilitätsverhalten. Hieraus zeigt sich, dass die zeitabhängige Poissonzahl in die Definition
von Materialdaten mit einfließen sollte.
Treten in Messungen nur leicht größere Werte für νmax als durch die Annahme von K(t) =
konst. auf, dann ist letztere Annahme nicht mehr konservativ, sondern unterschätzt die
Beanspruchungen in der numerischen Analyse. Wie groß dabei die Sensitivität ist, kann
am Beispiel des vorhergehenden Absatzes abgeschätzt werden.
6.4 Fazit zur zeit- und temperaturabhängigen
Poissonzahl
Die Messung der Poissonzahl in Abhängigkeit der Temperatur und der Zeit wird in dieser
Arbeit mittels zwei unterschiedlichen Messverfahren vorgestellt. Über einen empirisch
gefundenen Funktionsansatz lässt sich die Poissonzahl bei einer gegebenen Temperatur
über der Zeit anhand von 5 Parametern beschreiben.
Als geeignetes Messverfahren der temperaturabhängigen Poissonzahl hat sich der Zug-
versuch bei gleichzeitiger berührungsloser Messung der Längs- und Querdehnung auf der
Probenoberfläche herausgestellt. Die Dehnungsfelder lassen sich sehr genau auswerten,
womit die Bestimmung der Poissonzahl auf bis zu 3 Dezimalstellen genau erfolgen kann.
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Eine mögliche Verbesserung des Messverfahrens könnte einerseits durch gleichzeitige Auf-
zeichnung der Kraft und genauer Zuordnung zu den Dehnungswerten aus der Korrelati-
onsanalyse erzielt werden. Auf diese Weise wäre es möglich, direkt im Relaxationsversuch
die Poissonzahl zu messen. Bei einer gleichzeitigen Erhöhung der Bildaufnahmefrequenz
kann die zeitliche Auflösung erhöht werden, so dass sich bei einer Prüftemperatur in ei-
nem Experiment mehr Werte der Poissonzahl in Abhängigkeit der Zeit ergeben. Darüber
hinaus wäre auch die These erfüllt [52], dass der Zusammenhang zwischen den elastischen
Kenngrößen (also z.B. E-Modul und Poissonzahl) in ein und demselben Experiment be-
stimmt werden sollte.
Abschließend ist zu bemerken, dass die Berücksichtigung der zeit- und temperaturabhängi-
gen Poissonzahl von besonderer Bedeutung ist, wenn die Quervernetzungen im Polyme-
ren etwas weitmaschiger sind. Es ist aufgrund des erhöhten freien Volumens oberhalb
der Glastemperatur eine verstärkte Tendenz zum inkompressiblen Verhalten zu erwar-
ten (Beispiel: Elastomere). Hier ist für den Verlauf des Kompressionsmoduls über die
Zeit nicht mehr ein Relaxations- oder konstantes Verhalten mehr zu erwarten, sondern
eher eine zunehmende Inkompressibilität. Hieraus werden im Fall von Klebstoffen deutlich
größere Spannungen auf die Fügeteile übertragen. Dies sollte bei der Zuverlässigkeitsbe-
wertung mit in Betracht gezogen werden. Die in dieser Arbeit vorgestellte Vorgehensweise
zur Berücksichtigung der Kompressibilität über die Messung und der modellhaften Be-
schreibung der Poissonzahl in Abhängigkeit der Zeit, ist eine gute Möglichkeit, der zuvor
beschriebenen Erfordernis nachzukommen.
Kapitel 7
Ausblick
7.1 Relaxationsverhalten und Temperaturabhängig-
keit
Die Untersuchungen zum Relaxatiosnverhalten des gewählten Epoxidharzklebstoffes zei-
gen, dass sich mit der DMA in Zugbelastung vergleichbare Ergebnisse gegenüber dem
Relaxationsversuch im Einzelzugversuch erzielen lassen. Bei zu kleinen Dehnungsampli-
tuden in der DMA, oder Belastung in Biegung, verstärken sich Einflüsse durch Auflager-
und Lasteinleitungseffekte und erhöhen damit den Messfehler.
Es ist also möglich, in zeitsparenden Versuchen das Relaxationsverhalten in einer kom-
binierten zeit- oder frequenz- und temperaturabhängigen Prüfung in der dynamisch me-
chanischen Analyse durchzuführen. Großer Wert sollte jedoch auf die möglichst genaue
Prüfung des ausrelaxierten Moduls E∞ gelegt werden. Diese Größe lässt sich nur ein-
geschränkt in der DMA ermitteln, weshalb hier nach wie vor der Zugrelaxationsveruch
empfohlen wird. Einerseits ist der Wert E∞ ein Indiz, ob entsprechend der Theorie der
quervernetzten organischen Polymere wirklich ein Restelastizitätsniveau existiert und da-
mit auch die Anwendung der Viskoeelastizitätstheorie als gültig betrachtet werden kann.
Andererseits ist der Wert des ausrelaxierten Moduls wichtig für die präzise Bestimmung
der Parameter der Pronyreihe.
Die Zeit-Temperatur-Verschiebung lässt sich in der vorliegenden Arbeit mit einem gekop-
pelten Ansatz von Arrhenius und WLF beschreiben und mit im Werkstoff vorgehenden
Mechanismen erklären. Eine allgemeine Übertragbarkeit für alle quervernetzten Polyme-
re ist nur dann gegeben, wenn für den jeweiligen Werkstoff nachgewiesen werden kann,
beim Abkühlen oder Erwärmen keine Kristallisations- oder Aufschmelzeffekte auftreten.
Ist dies der Fall muss der Werkstoff entweder in einem eingeschränkten Temperaturbe-
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reich jeweils separat mit einem viskoelastischen Modellansatz beschrieben werden, bzw.
die Effekte durch Teilkristallinität und deren Kinetik im Modellansatz integriert werden.
7.2 Parameteridentifikation der Pronyreihe
Steht die Beanspruchungsanalyse als Vorstufe zur Zuverlässigkeitsbewertung von elektro-
nischen Komponenten und deren Aufbauten, dann ist die möglichst exakte Abbildung des
Materialverhaltens im Simulationsmodell von Bedeutung. Die in dieser Arbeit verwende-
ten Optimierungsstrategien führen selbst bei großen Zeitbereichen, in denen das Relaxati-
onsverhalten beschrieben werden soll, zu sehr zufriedenstellenden Ergebnissen. Wichtig ist
die Einhaltung der Gleichheitsrandbedingung der der Relaxationsstärken der Pronyreihen
(siehe Kapitel 6.2.2). Eine entsprechende Normierung, wie z.B. in Kapitel 6.2.1 sollte also
in jedem Fall durchgeführt werden.
7.3 Zeit- und Temperaturabhängige Poissonzahl
Die Poissonzahl ist bei Messung des Relaxationsverhaltens unter zügiger Belastung der
Schlüssel zur Beschreibung vom 3-dimensionalen viskoelastischen Stoffverhalten, bei ange-
nommener Isotropie und Ausschluss von irreversiblen Verformungen (z.B. Plastizität). Es
wird empfohlen mit der Methode der Grauwertkorrelation, die Zeitabhängigkeit der Pois-
sonzahl zu überprüfen, um den in Kapitel 6.1 aufgestellten Ansatz mittels einer Sigmoi-
dalfunktion zu verifizieren. Für die Durchführung der Experimente sei auf den Vorschlag
in Abschnitt 6.4 hingewiesen, mit einer erhöhten Bildaufnahmerate die Zeitabhängigkeit
in einem Versuch besser aufzulösen.
Steht eine ausführlichere Datenbasis zur Verfügung, kann auch die Verschiebung des
Wendepunktes der Sigmoidalen, gegenüber dem Wendepunkt der Relaxationskurve des
E-Moduls, für verschiedene Temperaturen untersucht werden. Die in Kapitel 6.1.4 vorge-
schlagene Erklärung wäre dann zu verifizieren.
Besonders bei Werkstoffen, die sich im Glaszustand der Inkompressibilität nähern, muss
auf die Genauigkeit bei der Bestimmung der Poissonzahl, insbesondere nach langen Re-
laxationszeiten, großer Wert gelegt werden.
Anhang A
Masterung
A.1 Unterschiede von automatischer und manueller
Masterung
Dargestellt sind die Ergebnisse unterschiedlicher Masterungsmethoden. Zu beachten sind
die unterschiedlich großen überdeckten Dekaden auf der Frequenzachse. Hierbei führt die
Automatikfunktion häufig zu viel zu großen Verschiebungswerten
Abb. A.1: Automatische Masterung nach dem Speichermodul E′
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Abb. A.2: Automatische Masterung nach dem Verlustmodul E′′
Abb. A.3: Automatische Masterung nach der Dämpfung tan δ
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Abb. A.4: Manuelle Masterung unter Berücksichtigung aller drei charakteristischen Größen

Anhang B
Zeit-Temperatur-Verschiebung
B.1 ZTV Subroutine für ABAQUS
Für die Finite-Elemente Software Abaqus können benutzerdefinierte Subroutinen zur Be-
schreibung der ZTV verwendet werden. Um die Kombination von zwei ZTV-Funktionen
für einen Werkstoff über einen großen Temperaturbereich anwenden zu können, werden
die Arrheniusfunktion und die WLF-Funktionen mit den experimentell gefundenen Para-
metern in einer FORTRAN Routine implementiert.
SUBROUTINE UTRS(SHIFT,TEMP,DTEMP,TIME,DTIME,PREDEF,DPRED,STATEV,
1CMNAME,COORDS)
C
C Verschiebungsfunktionen in Abhaengigkeit der Temperatur
C
INCLUDE ’ABA_PARAM.INC’
C
DIMENSION TIME(2)
DIMENSION PREDEF(1),DPRED(1),STATEV(1),COORDS(1),SHIFT(2)
CHARACTER*80 CMNAME
DATA ALN10,LIMMK,LIM/2.302585093,35.,/
DATA T0,C1,C2/110.,36.,336./
C Bei TEMP <= 35C ARRHENIUS
C
IF (TEMP.LE.LIMMK) THEN
R0=ALN10*(3071*((1/(TEMP-DTEMP+273))-(1/198))+15.5)
R1=ALN10*(3071*((1/(TEMP+273))-(1/198))+15.5)
SHIFT(1)=EXP(R0)
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SHIFT(2)=EXP(R1)
END IF
C
C Bei TEMP > 35C WLF
C
IF (TEMP.GT.LIMMK) THEN
TREL0=TEMP-DTEMP-T0
TREL1=TREL0+DTEMP
H0=-ALN10*C1*TREL0/(C2+TREL0)
H1=-ALN10*C1*TREL1/(C2+TREL1)
SHIFT(1)=EXP(H0)
SHIFT(2)=EXP(H1)
END IF
C
C WLF FUNCTION: A = 10**(-C1*TREL/(C2+TREL))
C THEN SHIFT = exp(H)
RETURN
END
Anhang C
Materialdaten
C.1 Pronyreihen für G(t) und K(t)
Folgende Inputparameter sind für die Definition des dreidimensionalen viskoelastischen
Verhaltens in der FEM notwendig:
E∞ = 53 MPa und E0 = 5117 MPa und die Parameter der Pronyreihe entsprechend
Tabelle C.1
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Tab. C.1: Parameter der Pronyreihe für Scherung und Kompression
τ pi g
p
i k
p
i
4.39E-19 9.74E-02 2.07E-02
3.42E-17 4.22E-02 8.97E-03
7.92E-16 5.53E-02 1.18E-02
3.50E-15 8.93E-02 1.91E-02
7.23E-14 5.85E-02 1.27E-02
1.71E-14 5.54E-03 1.19E-03
4.86E-13 4.81E-02 1.05E-02
1.45E-11 4.24E-02 9.64E-03
7.68E-10 1.10E-02 2.72E-03
6.61E-09 5.54E-02 1.49E-02
9.82E-08 6.81E-03 2.14E-03
1.62E-07 8.06E-02 2.63E-02
9.73E-06 5.56E-02 2.68E-02
8.11E-05 2.36E-02 1.49E-02
4.83E-04 2.29E-02 1.85E-02
3.30E-03 1.15E-01 1.23E-01
8.93E-02 5.79E-02 1.00E-01
4.35E-01 8.38E-02 1.80E-01
1.81E+00 8.00E-03 2.05E-02
1.13E+01 2.22E-02 6.97E-02
9.56E+01 8.17E-03 3.10E-02
1.96E+04 6.08E-04 3.08E-03
6.45E+06 1.08E-04 6.16E-04
6.36E+07 1.86E-04 1.08E-03
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C.2 Verwendete Materialdaten für FE-Modell
In TabelleC.2 sind die verwendeten Materialdaten für das keramische Funktionssub-
strat, den Kondensatorkörper (keramisch) und das Lot zusammengefasst. Alle Materi-
aleigenschaften der zuvor aufgezählten Komponenten werden hier als temperatur- und
belastungsdauerunabhängig angenommen. Die zeitabhängie Steifigkeit des Klebstoffs wird
Tab. C.2: Materialparameter der AVT Komponenten
Komponente E-Modul (N/mm2) Poissonzahl Ausdehnungskoeffizient (−1)
Funktionssubstrat 3.0 · 105 0.25 8.0 · 10−6
Chipkondensator 2.5 · 105 0.20 8.5 · 10−6
Lot 1.0 · 105 0.30 2.5 · 10−5
durch die in Anhang C.1 aufgeführte Pronyreihe abgebildet. Der Temperatureinfluss wird
unter Verwendung des in Anhang B.1 angegebenen Zeit-Temperatur-Zusammenhangs in
Form einer User-Subroutine in das Simulationsmodell einbezogen.
Die thermische Ausdehung des Klebstoffes wurde dilatometrisch gemessen und wird als
tabellarischer Datensatz der Simulation übergeben. Hierbei wird der sogenannte tech-
nische Ausdehnungskoeffizient verwendet, dessen Längenänderungsverhältnis immer auf
eine Referenztemperatur bezieht (siehe Tabelle C.3. Die Referenztemperatur liegt bei
25 ◦C .
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Tab. C.3: Werte des technischen thermischen Ausdehnungskoeffizienten in Bezug auf 25 ◦C
∆l/l0,T ref Temp. (
◦C )
6.23e-05 30
6.33e-05 35
6.36e-05 40
6.40e-05 45
6.47e-05 50
6.53e-05 55
6.60e-05 60
6.68e-05 65
6.75e-05 70
6.83e-05 75
6.92e-05 80
7.04e-05 85
7.17e-05 90
7.36e-05 95
7.61e-05 100
7.95e-05 105
8.36e-05 110
8.81e-05 115
9.22e-05 120
9.60e-05 125
9.94e-05 130
1.03e-04 135
1.05e-04 140
1.08e-04 145
1.10e-04 150
1.12e-04 155
1.14e-04 160
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[11] M. Däubel. Kraftbertragende elastische Klebschichten. Dissertation, Technische Uni-
versitt München, 1998.
[12] N. Depoorter, D. Coutellier, M. Muzic, A. Berg-Pollack, Y. Cai, and A. Zimmerman.
Investigations on damage in a filled epoxy resin. Advanced Engineering Materials,
8(4):296–300, 2006.
89
90 LITERATUR
[13] A. K. Doolittle. Studies in newtonian flow. ii. the dependence of the viscosity of
liquids on free-space. Journal of Applied Physics, 22(12):1471, 1951.
[14] M. Dost and Seiler B. UNIDAC-Bildanalysesystem zur Messung von Verschiebungs-
und Verformungsvorgngen. UNIDAC-Workshop, Juli 2007.
[15] R. Dudek, H. Walter, J. Auersperg, and B. Michel. Numerical analysis for thermo-
mechanical reliability of polymers in electronic packaging. In Polymers and Adhesives
in Microelectronics and Photonics, 2007. Polytronic 2007. 6th International Confe-
rence on, pages 220–227, 16 2007-Yearly 18 2007.
[16] J. D. Ferry. Viscoelastic Properties of Polymers. John Wiley & Sohns, New York,
3rd edition, 1980.
[17] G. M. Foster, S. Ritchie, and C. Lowe. Controlled temperature and relative humi-
dity dynamic mechanical analysis of paint films. Journal of Thermal Analysis and
Calorimetry, 73(1):119–126, July 2003.
[18] GABO QUALIMETER Testanlagen GmbH. GABO Qualimeter - User’s Manual.
[19] D.E. Goldberg. Genetic Algorithms in Search, Optimization, and Machine Learning.
Addison-Wesley Longman, 1989.
[20] G. Habenicht and S. Koch. Elastisches Kleben im Fahrzeugbau (Teil 3). Adhäsion,
41(12):30–34, Dezember 1997.
[21] G. Habenicht and S. Koch. Elastisches Kleben im Fahrzeugbau (Teil 4). Adhäsion,
42(01):12–15, Januar 1998.
[22] Y. M. Haddad. Viscoelasticity of Engineering Materials. Chapman & Hall, London,
1st edition, 1995.
[23] H.H. Hilton. Implications and constraints of time-independent poisson ratios in linear
isotropic and anisotropic viscoelasticity. Journal of Elasticity, 63:221–251, 2001.
[24] M. Hojjati, A. Johnston, and S. v. Hoa. Viscoelastic behavior of cytec fm 73 adhesive
during cure. Journal of Applied Polymer Science, 91(4):2548–2557, 2004.
[25] ABAQUS Inc. ABAQUS Theory Manual, vers. 6.5 edition, 2004.
[26] R.A. Jurf and J.R. Vinson. Effect of moisture on the static and viscoelastic shear
properties of epoxy adhesives. Journal of Materials Science, 20(8):2979–2989, August
1985.
LITERATUR 91
[27] E. Kaulfersch, D. Vogel, and B. Michel. Microdeformation analysis of packages and
interconnects to improve finite element models for reliability assessments. Electronics
Packaging Manufacturing, IEEE Transactions on, 26(3):239–244, July 2003.
[28] E. Kieselstein, B. Seiler, M. Penno, B. Wielage, M. Dost, and B. Michel. Einsatz der
Grauwertkorrelation zur Charakterisierung von Faserverbundwerkstoffen. In Tagung
Werkstoffwoche 96, Stuttgart, 1996.
[29] J. Koreck, C. Valle, J. Qu, and L.J. Jacobs. Computational characterization of adhe-
sive layer properties using guided waves in bonded plates. Journal of Nondestructive
Evaluation, 26:97–105, 2007.
[30] R.S. Lakes and A. Wineman. On poisson’s ratio in lineary viscoelastic solids. Journal
of Elasticity, 85:45–63, 2006.
[31] F. Leblanc. Contribution To A Methodology For The Analysis Of Fracture Phe-
nomena In Encapsulated Components. PhD thesis, University Valenciennes et du
Hainut-Cambresis, France, 2004.
[32] B. Lewen. Das nichtlineare viskoelastische Verhalten von Kunststoffen am Beispiel
der Zeit-Temperatur-Verschiebung und der Querkontraktionszahl. Dissertation, RW-
TH Aachen, 1992.
[33] R. D. Maksimov, V. P. Mochalov, and E. A. Sokolov. Influence of temperature and
humidity on the creep of polymeric materials. 4. prediction on the basis of field test
results. Mechanics of Composite Materials, 12(6):859–864, November 1976.
[34] R.J.; Conover W.J. McKay, M.D.; Beckman. A comparison of three methods for
selecting values of input variables in the analysis of output from a computer code.
Technometrics (American Statistical Association), 21(2):239245, 1979.
[35] B. Michel. Nanoreliability-combined simulation and testing. In Thermal, Mechani-
cal and Multi-Physics Simulation and Experiments in Micro-Electronics and Micro-
Systems, 2005. EuroSimE 2005. Proceedings of the 6th International Conference on,
pages 3–5, April 2005.
[36] R. Müller Fiedler and V. Knoblauch. Reliability aspects of microsensors and mi-
cromechatronic actuators for automotive applications. Microelectronics Reliability,
43(7):1085–1097, July 2003.
[37] L. E. Nielsen and R. F. Landel. Mechanical Properties of Polymers and Composites.
Marcel Dekker, Inc., 2nd edition, 1994.
[38] D. J. O’Brien, P.T. Mather, and S.R. White. Viscoelastic properties of an epoxy
resin during cure. Journal of Composite Materials, 35(10):883–903, 2001.
92 LITERATUR
[39] D.J. O’Brien, N.R. Sottos, and S.R. White. Cure-dependent viscoelastic poisson’s
ratio of epoxy. Experimental Mechanics, 47:237–249, 2007.
[40] M. Pahl, W. Gleißle, and H.-M. Laun. Praktische Rheologie der Kunststoffe und
Elastomere. VDI-Verlag Dsseldorf, 1995.
[41] O.A. Plushchik and A.N. Aniskevich. Effects of temperature and moisture on the me-
chanical properties of polyester resin in tension. Mechanics of Composite Materials,
36(36):223–240, May 2000.
[42] C.F. Popelar and K.M. Liechti. A distortion-modified free volume theory for nonlinear
viscoelastic behavior. Mechanics of Time-Dependent Materials, 7(2):89–141, June
2003.
[43] A. Schmidt and L. Gaul. Bestimmung des komplexen E-Moduls eines Polymers zur
Identifikation eines viskoelastischen Stoffgesetzes mit fraktionalen Zeitableitungen.
Technical report, Universität Stuttgart, Institut A für Mechanik, Universität Stutt-
gart, 70550, Stuttgart, Germany, 2001.
[44] F. R. Schwarzl. Numerical calculations of stress relaxation modulus from dynamic
data for linear visco-elastic materials. Rheological Acta, 14:581–590, 1978.
[45] F. R. Schwarzl. Polymermechanik. Springer-Verlag, 1990.
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in der Fahrzeugentwicklung. Technical report, VDI-Berichte, 2004.
[58] A. S. Wineman and K. R. Rajagopal. Mechanical Response of Polymers. Cambridge
University Press, 2000.
[59] O. Wittler. Bruchmechanische Analyse von viskoelastischen Bauteilen. Dissertation,
Technische Universität Berlin, 2003.
[60] N. Woicke, M. Keuerleber, B. Hegemann, and P. Eyerer. Three-dimensional ther-
morheological behavior of isotactic polypropylene across glass transition temperature.
Journal of Applied Polymer Science, 94(3):877–880, August 2004.
[61] B. Wunderle. Thermo-Mechanical Reliability of Flip-Chip Assemblies with Heat-
Spreaders. Dissertation, Technische Universität Berlin, 2002.
[62] D.G. Yang, K.M.B. Jansen, and L.J. Ernst. Measuring and modelling the cure-
dependent rubbery moduli of epoxy molding compound. Thermal, Mechanical and
Multi-Physics Simulation and Experiments in Micro-Electronics and Micro-Systems,
2005. EuroSimE 2005., IEEE, 18-20 April 2005.
94 LITERATUR
Lebenslauf
Name: Jan Göhler
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